III 



wOffenlegungsschr 



© BUNDESREPUBLIK 

DEUTSCHLAND ^ QE 1 99 05 269 A 1 




DEUTSCHES 
PATENT- UND 
MARKENAMT 



® Aktenzeichen: 
@ Anmeldetag: 
(§) Offenlegungstag: 



® Int. CI. 7 : 

C 09 D 17/00 

C 08 L 71/00 



199 05 269.7 
9." 2. 1999 
10. 8.2000 



a 

(£ 
CN 

tn 
c 

<x 
<x 

LL 

G 



@ Anmelder: 


(72) Erfinder: 


Bayer AG, 51373 Leverkusen, DE 


Nyssen, Peter Roger, DipL-lng., 41542 Dormagen, 
DE; Witt, Josef, 51377 Leverkusen, DE 







o> 

CD 
CM 

IT) 
O 

o 
o 

LU 

Q 



Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Feste Pigmentpraparationen 

(§) Feste Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) wenigstens ein Pigment, 

b) wenigstens einen gegebenenfalls ionisch modifizierten 
Phenol-Styrol-Polyglykolether und 

c) wenigstens ein organisches Verdickungsmittel, 
und feste Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) wenigstens ein Pigment, 

b1) wenigstens ein Kondensationsprodukt auf Basis von 

A) sulfonierten Aromaten, 

B) Aldehyden und/oder Keton und gegebenenfalls 

C) einer oder mehreren Verbindungen, ausgewahlt aus 
der Gruppe der nicht sulfonierten Aromaten, Harnstoff 
und Harnstoffderivaten und 

b) wenigstens ein organisches Verdickungsmittel, 
und 

feste Pigmentpraparationen, enthaltend 
a) wenigstens ein Pigment, 

b2) wenigstens eine Verbindung aus der Gruppe der 
\ Phosphorsaure, Phosphonsaure und deren Derrvaten und 

c) wenigstens ein organisches Verdickungsmittel, 
eignen sich hervorragend zum Rigmentieren naturlicher 
und synthetischer Materialien. 



BEST AVAILABLE COPY 



BUNDESDRUCKEREI 06.00 002 032/699/1 14 

BNSDOCID: <DE 19905269A1 I. > 

k 



# DE 199 05 269 

Beschreibung 

Die Erfindung betriffl teste Pigmentpraparationen, Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwendung zuni Pig- 
mentieren naturlicher und synthetischer Materialien, insbesondere zur Pigmentierung und Einfarbung von BaustofFen 
5 wie z. B. Bet on, Putze, Mortel, Asphalt, von wassrigen Anstrichmitteln, Lacken und Dispersionsfarben, von wassrigen 
Beschichtungsmassen fur Gewebe und Papier, von Papier in der Masse und von Polymeren, z. B. synthetischen oder 
halb-synlhetischen Fasermateri alien. 

Zum Pigmentieren der obengenannLen Anwendungen werden heute i.A. wassrigeoder waBrig/organische Pigmentpra- 
parationen eingesetzt. Derartige Praparationen sind beispielsweise in DE-A 195 11 624 offenbart. Bei der Herstellung 
10 der Praparationen werden Dispergierniittel oder Emulgatoren eingesetzt, die die Pigmentteilchen in ihrer feinteiligen 
Form in einem wassrigen oder waBrig/organischen Medium physikalisch stabilisieren. Fur die Auswahl der Dispergier- 
mittel ist daneben die Vertraglichkeit in den verschiedenen Anwendungsmedien essentiell. So sollen die Praparationen 
beispielsweise leicht und ohne Flokkulation oder Reaggregation der Pigmentteilchen in das Anwendungsmedium einge- 
bracht werden. 

15 Ublicherweise kommen anionische, kationische, nichtionische oder amphotere Dispergiermittel, gegebenenfalls auch 

in poly merer Form, zur Anwendung. 

In vielen Fallen enth alien wassrige Pigmentpraparationen sogenannte Eintrocknungsverhinderer oder Mittel zur Erho- 

hung der Gefrierbestandigkeit in Form von z. B. fluchtigen, organischen Losungsmitteln wie beispielsweise Glykole 

oder nichtfluchuge Polyetherpolyole (Polyglykole) . 
20 Diese Zusatze sind insbesondere fiir die Lagerung solcher flussigen Praparationen von Bedeutung, nicht jedoch fur die 

Anwendung an sich. 

Wahrend fluchtige organische Losungsmittel als Zusatze okologische Nachteile in der Anwendung besitzen, haben 
polymere, nicht-fluchtige Zusatze oft die Nachteile, da£ sie z. B. das rheologische Verhalten der Praparationen ver- 
schlechtern, oder daB sie die mikrobiologische Konservierung der Praparationen stark erschweren, oder aber daB sie im 
25 Anwendungsmedium verbleiben und beispielsweise das Trocknungs verhalten verschlechtern (z. B. in Dispersionsanstri- 
chen). 

Es bcstcht daher cin Bcdarf an ncucn Pigmcntpraparauoncn, die in ihrcn Anwcndungscigcnschaftcn flussigen Prapa- 
rationen vergleichbar oder uberlegen sind, und die beschriebenen Nachteile nicht besitzen. Femer besteht Bedarf an Pig- 
mentpraparationen, die in verschiedenen wassrigen Anwendungssystemen universell eingesetzt werden konnen. d. h. mit 
30 einer Vielzahl von Bindemitteln gut vertraglich sind. 

In DE 195 23 204 werden pulverformige Pigmentzubereitungen beschrieben, enthaltend neben organischen oder an- 
organischem Pigment spezielle Dispergiermittel aus der Gruppe der Novolake oder oxalkylierten Fettsaurederivaten, als 
weitere Komponente ein wasserlosb*ches Gemisch aus Polyvinylalkohol und Vinylalkohol oder Vinylalkoholcopolyme- 
risaten, und die zuni Pigmentieren von Putzen und Bautenanstrichdispersionen verwendet werden konnen. Insbesondere 
35 bediirfen die festen Produkte aus DE-A 195 23 204 noch dem Zusatz sogenannter Entstaubungsrnittel, um als staubarm 
bezeichnet werden zu konnen. 

In DE 38 39 865 werden auf Pigmente aufgezogene Polyvinylalkohol e beschrieben, die als Bindemittel in Papier- 
streichmassen und Papierbeschichtungen verwendet werden konnen und sich durch eine verbesserte Kaltloslichkeit der 
Poly vinylalkohole auszeichnen. 
40 In bei den Fallen sind die erhaltenen Produkte in ihrer Anwendungsmogbchkeit begrenzt. 

In beiden Liieraturstellen werden Produkte beschrieben, deren TeilchengroBen abhangig sind von der TeilchengroBe 
der eingesetzten Pigmentsuspension, wodurch bei sehr feinteibgen Farbpigmenten mit mittleren Teilchendurchmessern 
von <1 um an sich schon keine staubarmen Produkte zu erwarten sind. 

Auch im Hinblick auf eine universelle Verwendbarkeit wie z. B. der Vertraglichkeit mit modemem wassrigen Binde- 
45 mittelsystern (leichte Mischbarkeit, Flokkulationsstabilitat, Colour Acceptance, hohe Farbausbeute und zeitliche Farb- 
stabilitat nach. Abtonen) z. B. in WeiBdispersionsfarben, basierend auf Silikon-, PU-, Alkyd- oder Acryldispersionsbin- 
demitteln, insbesondere mit einer Pigmentvolumenkonzentration (PVK) oberhalb der kriuschen Pigmentvolumenkon- 
zentration (KPVK), sind die in DE 195 23 204 genannten Pigmentzubereitungen noch zu verbessem. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist daher die Bereitstellung fester Pigmentpraparationen, die die oben genannten 
50 Nachteile nicht besitzen. 

Die Erfindung betriff t daher fesie Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) wenigstens ein Pigment, 

b) wenigstens einen gegebenenfalls ionisch modifizierten Phenol- Styrol-Polyglykolether und 
55 c) wenigstens ein organische s Verdickungsmittel. 

Unter Pigmente werden vorzugsweise partikulare Feststoffe mit einer mittleren PrimarteilchengroBe von 0,01 bis 
100 um, vorzugsweise von 0,01 bis 10 um verstanden. Im Rahmen dieser Anmeldung zahlen zu Pigmenten vorzugs- 
weise auch solche partikularen Feststoffe mit einer Loslichkeit in Wasser bei 20°C von < 100 mg/1, insbesondere sind sie 
60 im Wasser oder wassrig-organischen Medien unloslich. 

Die Pigmente, die in den erfindungsgemaBen Praparationen enthalten sind, unterliegen keiner Beschrankung. 

Geeignete anorganische Pigmente sind beispielsweise Oxidpigmente wie Eisenoxide, Titandioxide, Chromoxide, 
Zinkoxide, Manganeisenoxide, Nickel- und Chrom titandioxide, Rutilmischphasenpigmente. Weitere anorganische Pig- 
mente; sind Zinksulfide, Ultramann, Sulfide der seltenen Erden und Wismut-Vanadat. 
65 Geeignete anorganische Fiillstoffe, die im Rahmen dieser Erfindung ebenfalls als Pigmente verstanden werden, sind 
beispielsweise anorganische Verbindungen mit geringer Farbkraft, wie z. B. naturliche Eisenoxide, Zinksulfid, Alumini- 
umoxid, Schwerspat, Kieselerde, Silikate (Glimmer, Ton, Talk), Kalziumcarbonat und -sulfat. 

Die anorganischen Pigmente konnen im ubrigen je nach EinsatzgebieL anorganisch oder organisch nachbehandelt 
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Geeigncie organische Pigmente sind z. B. solche der Monoazo-, Disazo-, verlackte Azo-, P-Naphthol-, Naphthol AS-, 
Benziniiday.olon-, Disazokondensations-, Azo-Metallkomplex-, Isoindolinon- und Isoindolin-Reihe. ferner polycycli-. 
sche Pigmente z. B. aus der Phthalocyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Pennon-, Thioindigo-, Anthrachinon-, Diaxazin-, 
Chinophthalon- und Diketopyrrolopyrrol-Reihe. 

AuBerdem verlackte Farbstoffe wie Ca-, Mg- und Al-Lacke von Sulfonsaure- und/oder Carbonsauregruppenhaltigen 
Farbstoffen, sowie auch RuBe, die im Rahmen dieser Anmeldung als Pigmente verstanden werden und von- denen eine 
groBe Zahl beispielsweise aus Colour-Index, 2. Auflage, bekannl sind. 

Als RuBe sind beispielsweise zu nennen: saure bis alkali sche RuBe nach dem Gas- Oder FumaceruBverfahren sowie 
chemisch oberflac hen modi fizierte RuBe, beispielsweise sulfo- Oder carboxylgruppenhaltige RuBe. 

Es kommen auch Mischkristailisauonen (solid- solution) der genannten organischen Pigmente, Mi schungen organi- 
scher und/oder anorganischer Pigmente, mit anorganischen Pigmenten oder RuB-beschichtete Metallpigmente, Glim- 
mer- oder Talkumpigmente, z. B. in CVD-Verfahren mit.Eisenoxid beschichtetes Mica, sowie Mischungen der genann- 
ten Pigmente untereinander in Betracht. 

Gegebenenfalls ionisch modifizierte Phenol-Styrol-Polyglykolether der Komponente b) sind beispielsweise aus DE- 
A-I96 44 077bekannt. 

Bevorzugte Verbindungen der Komponente b) weisen einen HUB- Wert, von 10 bis 20, insbesondere von 12 bis 18, auf. 
Als Alkoxylierungsprodukt von Styrol-Phenol-Kondensaten sind solche der Formel (X) bevorzugt 




O— (CH r CH-0) n H 



,18 



(X), 



in der 

R 15 Wasserstoff oder C r C 4 -Alkyl bedeutet, 
R 16 fur Wasserstoff oder CH 3 stent, 

R 17 Wasserstoff, C r C 4 -Alkyi, Ci-C 4 -Alkoxy, CVC 4 -Aikoxycarbonyl oder Phenyl bedeutet, 
m eine Zahl von 1 bis 4 bedeutet, 
n eine Zahl von 6 bis 120 bedeutet, 

R 18 fur jede durch n indizierte Einheit gleich oder verschieden ist und fur Wasserstoff, CH3 oder Phenyl steht, wobei im 
Falle der Mitanwesenheit von CH 3 in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R l8 )-0)-Gruppen in 0 bis 60% des Gesamtwertes 
von n R 18 fur CH 3 und in 100 bis 40% des Gesamtwertes von n R 18 fur Wasserstoff steht und wobei im Falle der Mitan- 
wesenheit von Phenyl in den verschiedenen -(-CH2-CH(R 18 )-0-)-Gruppen in 0 bis 40% des Gesamtwertes von n R 18 fur 
Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R 18 fur Wasserstoff steht. 

Als ionisch modi fizierte Alkoxylierungsprodukte (X) sind solche der Formel (XI) be vorzugt 




(CH 2 -CH-0) n .-X 



Kat 



(XI), 



in der 

R 15 ', R 16 ', R ir , R ,8 \ m* und n* den Bedeutungsumfang von Rts, R 16 , R 17 , R 18 , m bzw. n, jedoch unabhangig hiervon, an- 
nehmen, 

X die Gruppe -S0 3 e , -S0 2 e , -POs 00 oder -CO-(R l9 )-COO e bedeutet, 

Kat ein Kation aus der Gruppe von H 0 , Li e , Na e , K®, NH« e oder -HO-CH 2 CH 2 -NH4 e ist, wobei im Falle von X « - 
POs 00 zwei Kat voriiegen und 

R 19 fiir einen zweiwertigen aliphatischen oder aromatischen Rest steht, vorzugsweise fur Ci-C4-Alkylen, insbesondere 
Ethylen, C2-C4- einfach ungesattigte Reste, insbesondere Acetylen oder gegebenenfalls substituiertes Phenylen, insbe- 
sondere ortho-Phenylen steht, wobei als mogliche Substituenten vorzugsweise Ci-Q-AlkyL Ci-CrAlkbxy, Ci-C 4 -Alk- 
oxycarbonyl oder Phenyl in Frage kommen. 

Bevorzugt sind insbesondere auch Mischungen dieser Kondensate der Formeln (X) und (XI). 

Das organische Verdi ckungsmittel der Komponente c) ist vorzugsweise eine vollstandig wasserdispeigierbare oder - 
losliche Verbindung. 

Vorzugsweise wird als organisches Verdickungsmittel der Komponente c) eine Verbindung eingesetzt, deren 4%ige 
wassrige Losung bei 20°C eine Viskositat von >2 mPas aufweist.Bevorzugte prganische Verdickungsmittel der Kom- 
ponente c) sind Verbindungen, ausgewahlt aus nachfolgenden Gruppen: 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



- Dextrine oder Cyclodextrine, 

- Starke und Starkederivate, insbesondere abgebaute oder teilabgebauie Starke, 

- anionische Polyhydroxyverbindungen, insbesondere Xanthan sowie Carboxymethylcellulose, 

- Cellulosederivate wie z. B. Methylcellulose, insbesondere HydroxymethyK Hydroxyethyl- oder Hydroxypro- 
pylcellulose, 
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- partiell hydrolysierte Polymerisate von Vinyiacetat, vorzugsweise Poly vinylalkohol, die zu mehr als 10% hydro- 
iysiert sind und/oder Vinyl alkohol-Copolymerisate, vorzugsweise Copolymere aus Vinyiacetat und Alkylvinyle- 
ster, die partiell oder vollstandig verseift sind, sowie Polyinylalkohol selbst, 

- Polymerisate von N-Vinylpyrrolidon, oder Copolymerisate mit Vmylestern. 

5 

Bevorzugt kommen als Verbindungen der Komponente c) Starke, derivatisierte Starke und insbesondere abgebaute 
Starke in Frage. 

Abgebaute Starke wird beispielsweise erhalten, indem man z. B. native Kartofrel-, Weizen, Mais-, Reis- oder Tapio- 
kastarke einem oxidativen, thermischen, enzymatischen oder hydrolytischen Abbau unterwirft. Bevorzugt sind hierbei 
10 oxidativ abgebaute Starken, besonders bevorzugt ist mit Hypochlorit oxidativ abgebaute Kartofltelstarke. ^ 

Weiterhin kommen insbesondere Dextrine und Cyclodex trine in Frage. Als Dextrine werden vorzugsweise WeiBdex- 
trine, Gelbdextrine sowie Maltodextrine mit einer Kaltwasserloslichkeit von groBer 50 Gew.-%, vorzugsweise grofier 
90%, gemessen bei 10 g auf 200 ml Wasser bei 20°C, verstanden. 

Bevorzugte Cyclodextrine sind solche vom Typ a-CD mit 6 Glucopyranose-Einheiten, fi-CD mit 7 Glucopyranose- 
15 Einheiten und y-CD mit 8 Glucopyranose-Einheiten sowie verzweigte AB ? AC, AD-Diclosyl-CD und Mischungen der 
genannten Dextrine. 

Als bevorzugte anionische Polyhydroxyverbindungen kommen Polysaccharide, insbesondere Xanthan sowie Carbox- 
ymethylcellulose in Frage. 

Als Cellulosederivate konnen als Komponente c) bevorzugt Methylcellulose, Hydroxy methylcellulose, Hydroxy- 
20 ethyl- und -propylcellulose eingesetzt werden. 

Insbesondere kommen als Verbindungen der Komponente c) wenigstens partiell hydrolysierte (verseifte) Polymerisate 
und Copolymerisate von VinylacetaU welche in Wasser vollstandig dispergierbar, vorzugsweise vollstandig loslich sind, 
in Frage, Bevorzugt sind hydrolysierte Polymerisate und Copolymerisate von Vinyiacetat mit einem Hydrolysegrad von 
70 bis 97%, vorzugsweise von 80 bis 92%, einem Molekulargewicht von 1000 bis 150 000 ; vorzugsweise 2000 bis 
25 1 00 000 g/mol sowie einer Auslaufviskositat (bestimmt an einer 4%igen wassrigen Losung bei 20°C) von 2 bis 35 mPas, 
vorzugsweise 2 bis 10 rnPas. 

Besonders bevorzugt sind partiell hydrolysierte Polyvinylalkoholc sowie Poly vinyalkohol sclbst. 
Unter Copolymerisate von Vinyiacetat werden als Komponente c) insbesondere voll- oder teilverseifte Vinylalkohol- 
Copoly men sate verstanden, insbesondere voll verseifte Copolymere aus Alkylvinylester und Vinyiacetat mit einem An- 
30 teii an Alkylvinylester von vorzugsweise 5 bis 20 Mol-%, ganz besonders Copolymere aus Alky 1 vinyiacetat und Vinyi- 
acetat. 

Weiterhin kommen als Verbindungen der Komponente c) Homo- und Copolymerisate von N-Vmylpyrrolidon in 
Frage, die in Wasser vollstandig dispergieren. 

Vorteilhafte Verbindungen der Komponente c) sind Polymerisate, welche 35 bis 100 Mol-% Anteile von Verbindun- 
35 gen der allgemeinen Formel 



40 



45 




mit R, R' = unabhangig voneinander H, Methyl oder Ethyl und 0-65 Mol-% Anteil eines oder mehrerer monoethylenisch 
ungesattigter Comonomeren, insbesondere Vinylester wie Vinyiacetat, Acrylsaureester wie Ethylacrylat, Methacryl- 
saureester wie Methylmethacrylat, Vinylalkylester wie Vinylcyclohexylether, Vinylhalogenide wie Vinylchlorid, Allyl- 
50 alkohol, Acrylnitril, Styrol, Vinylcarbozol und weitere mehr. 

Das Molekulargewicht der Homo- und Copolymerisate von N-Vinylpyrrolidon betragt 2000-150000, vorzugsweise 
weniger als 100 000 g/moL 

Ganz besonders bevorzugt sind Homopolymerisate von N- Vmylpyrrolidon sowie Copolymerisate mit Vmylestern. 
ErfindungsgemaB konnen die genannten Verbindungen der Komponente c) allein oder in Mischungen miteinander ein- 
55 gesetzt werden. 

Die Erfindung betrifft weiterhin teste Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) wenigstens ein Pigment, 

bl) wenigstens ein Kondensationsproduki auf Basis von 
60 A) sulfonierten Aromaten 

B) Aldehyden und/oder Ketonen und gegebenenfalls , 

C) einer oder mehrerer Verbindungen, ausgewahlt aus der Gruppe der nichtsulfonierten Aromaten, Hamstoff und 
Harnstoffderivaten und 

c) wenigstens ein organisches Verdickungsmittel. 
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Kondensationsprodukt der Komponente bl) 

An!' Basi> von bedeuteu daG das Kondensationsprodukt. gegebenenfalls aus weitercn Reaktanden neben A, B und ge- 
gehencnlalls C hergestellt wurde. Vorzugsweise werden die Kondensauonsprodukte im Rahmen dieser Anmeldung je- 
doch ntir mis A, B und gegebenenfalls C hergestellt. ' 5 

Ais sullonierte Aromaten der Komponente A) werden im Rahmen dieser Anmeldung auch sulfomethylierte Aromaten 
verstanden. Bevorzugte sulfonierle Aromaten sind: Naphthalinsulfonsauren, Phenolsulfonsauren, Dihydroxybenzolsul- 
lonsiiurcn. sullbnierte Ditolylether, sulfomethyliertes 4,4-Dihydroxydiphenylsulfon, sulfoniertes Diphenylmethan, sul- 
loniorics liiphcnyl, sulfoniertes Hydroxybiphenyl, insbesondere 2- Hydroxybiphenyl, sulfoniertes 'lerphenyl Oder Ben- 
/olsullonsiiuren. x 10 

Als AUIchvilc und/oder Ketone der Komponente B) kommen insbesondere aliphatische, cycioaliphatische sowie aro- 
nuiischc in 1 -raise. Bevorzugt sind aliphatische Aldehyde, wobei besonders bevorzugt Formaldehyd sowie andere alipha- 
liscliL* Alilchvitc mil 3 bis 5 C-Atomen in Frage kornmen. 

Als nichi sullbnierte Aromaten der Komponente C) kommen beispielsweise Phenol, Kresol, 4,4-Dihydroxydiphenyl- 
sullbn ixlcr Dihydroxydiphenylmethan in Frage. 15 

Als HarnsiolVilerivate konnen beispielsweise Dimethylolhamstoff, Melamin oder Guanidin genannh werden. 

Als bevor/.ugics Kondensationsprodukt der Komponente bl) wird eines auf Basis von 

A ) wcnijisiens einem sulfonierten Aromaten. ausgewahlt aus der Gruppe von Naphthalinsulfonsauren, Phenolsul- 
lonsiiurcn. Dihydroxybenzolsulfonsauren, sulfonierle Ditolylether, sulfomethyliertes 4,4'-Dihydroxydiphenylsul- 20 
Ion. sullbnicncs Diphenylmethan, sulfoniertes BiphenyL sulfoniertes Hydroxybiphenyl, insbesondere 2-Hydroxy- 
bi phenyl, sulfoniertes Terphenyl und Benzolsulfonsauren, 

B) l ; oniiiiliiehyd und gegebenenfalls 

C) einer <xlor mehreren Verbindungen, ausgewahlt aus der Gruppe von Phenol, Kresol, 4,4'-Dihydroxydiphenylsul- 
Ion, Dihydroxydiphenylmethan, Harnstoff, Dimethylolhamstoff, Melamin und Guanidin 25 

cingcsct/.l. 

Das bci der K^n<iensauon bevorzugt erhaltene Kondensationsprodukt besitzt vorzugsweise einen mittleren Kondensa- 
lionsgrad von 1 bis 150. besonders bevorzugt von 1 bis 20, insbesondere von 1 bis 5. 

Die Kondensaiionsprodukte der Komponente bl) konnen als wassrige Losung oder Suspension oder als Feststoff bei- 30 
spiel sweisc als Pulver oder Granulat, vorzugsweise als spruhgetrocknetes Pulver oder Granulat, eingesetzt werden. 

Bevorzugte Kondensauonsprodukte der Komponente bl) weisen einen anorganischen Salzgehalt von unter 10 Gew - 
%, vorzugsweise unter 5 Gew.-%, insbesondere unter 1 Gew.-% auf, bezogen auf die eingesetzte wassrige Losung bzw. 
Suspension der Komponente bzw. bezogen auf den eingesetzten Feststoff der Komponente bl). 

Eben falls bevorzugt ist es, restmonomerenarme bis restmonomerenfreie Kondensaiionsprodukte der Komponente bl) 35 
einzusetzen. 

Unier "nionomerenarm" wird ein Restmonomerengehalt von weniger als 30Gew.-%, vorzugsweise weniger als 
20 Gew.-%, bezogen auf das Kondensauonsprodukt, insbesondere < 10 Gew.-%, vorzugsweise < 5 Gew.-%, verstanden. 
Unter Reslmonomeren werden in diesem Zusammenhang, die zur Herstellung des Kondensationsproduktes eingesetzten 
Reaktanden verstanden. 40 

Derartige salzarme und restmonomerenarme Kondensauonsprodukte sind beispielsweise aus EP-A 816 406 bekannt. 

Die Kondensaiionsprodukte der Komponente bl) konnen beispielsweise dadurch hergestellt werden, dafi man zu- 
nachst die sulfonierten Aromaten der Komponente A) gegebenenfalls im Gemisch mil nicht sulfonierten Aromaten der 
Komponente C) durch Umsetzung der zugrundliegenden Aromaten mil einem Sulfonisierungsmittel vorzugsweise. 
Schwefelsaure, insbesondere konzenirierte Schwefelsaure, Chlorsulfonsaure, Amidosulfonsaure oder Oleum, herstellt. 45 

Auf 1 moi des der Komponente A) zugrundeliegenden Aromaten werden vorzugsweise 0,4 bis 3,2 mol, insbesondere 
0,8 bis 1,6 mol Sulfonierungsmittel eingesetzt. 

Anschlie&end erfolgt die Kondensation mil Aldehyden und/oder Ketonen der Komponenten B), vorzugsweise Form- 
aldehyd, gegebenenfalls zusammen mil weiteren Verbindungen der Komponente C). Die Kondensation erfolgt vorzugs- 
weise in wassriger Losung bei einem pH-Wert von 0 bis 9. Hierbei werden vorzugsweise pro Mol des sulfonierten Aro- 50 
maten A) bzw. pro Mol einer Mischung aus sulfonierten Aromaten der Komponente A) und nicht sulfonierten Aromaten 
der Komponente C) 0,4 bis 1,5 mol, insbesondere 0,4 bis 1,0 mol der Komponente B) eingesetzt. 

Daran schliefit sich gegebenenfalls die Neutralisation des sulfonsauren Kondensationsproduktes der Komponente b 1) 
mit einer Base an. 

Die Abtrennung der anorganischen Saure oder ihrer Salze sowie die Verringerung des Restrnonomerengehaltes kann 55 
beispielsweise mittels Membrantrennvertahren durchgefuhn werden. Als bevorzugte Mernbrantrennverfahren kommen 
dabei die Ultrafiitrauon, die DifTusionsdiaiyse oder Elekirodialyse in Frage. 

Die bei den Mernbrantrennverfahren vorzugsweise bei der Ultrafiltration eingesetzten Membranen besitzen in einer 
bevorzugten Ausfahrungsform ein molecular- weight -cut -off (MWCO) von 1000 bis lOOOODalton. 

Die Abtrennung der anorganischen Saure mit Hilfe eines Membranirennverfahrens erfolgt vorzugsweise auf dern 60 
Wegeder Diafiltraiion mit saurestabilen Ultra- oder Nanofillrationsmembranen jn Quersiromfiltrationsweise. Als geeig- 
nete Membranen sind dabei beispielsweise Polyhydantoinmembranen zu nennen, wie sie aus EP-A 65 20 44. bekannt 
sind. 

Bevorzugte Membranen fur diesen Zweck besitzen ein MWCO- level von 2000 bis 10 000 Dalton. Gegebenenfalls 
wird bei diesem Verfahrensschritt gleichzeitig aufkonzentriert. 65 
Die Erfindung betrifft weiterhin teste Pigmentpraparauonen, enthaltend 

a) wenigsiens ein Pigment, 
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b2) wenigstens eine Verbindung aus der Gruppe der Phosphorsaure, Phosphonsaure und/oder deren Derivate, 
c) wenigsiens ein organisches Verdickungsmittel. 

Verbindungen der Gruppe b2) umschlieBen Phosphorsaurederivale, Phosphonsaurederivate wie beispielsweise die 
Umsetzungsprodukte von Phosphorsaure oder Phosphonsaure init Polyolen und/oder Monoalkoholen. 
Phosphorsaurederivale sind vorzugsweise Phosphorsauremono- und -diester der allgemeinen Formel 



o 

X® (P—P O — R. 



(Ill) 



o 

I 



oder 



O 

# cA-p— Q-R 4 ^ 



wobei 

R4 und R 5 unabhangig cincn organischcn Rest mil 1-20 C-Atomcn bedcuten und 
fiir H, oder ein einwertiges Kation steht. 
Bevorzugte Verbindungen der Formel lU oder IV sind die Alkalimetallsalze von Phosphorsauredieestern mit Q-Qo 
30 aliphatischen Res ten, insbesondere Natriumphospborsauredioctylester. 

Phosphonsaurederivate sind vorzugsweise Verbindungen der allgemeinen Formel 



35 ■ % e 



40 



R 6 — O— P— R 7 



O 



R 6 



(V) 



worin 

R^ fur H, oder einen organischen Rest mit 1-20 C-Atomen steht, 

R 7 C u -C 2 2-Alkyl- oder Cycloalkyl, C 7 -Ci8-Aralkyl, oder einen Rest der allgemeinen Formel 
-R9-O-C6-R 10 oder 
45 -R9-COO-R10 bedeutet, wobei 

R 9 einen gegebenenfalls substituierten C2-C4-AlkylenresL, und 
R 10 einen Q-C^-AlkyK Cycloalkyl- oder Alkylenrest bedeutet, 

insbesondere sei R 7 ein Rest der GrC-rDi- oderTricarbonsaure oder deren Derivate (z. B. Ester), beispielsweise der Rest 
der Butan-l,2,4-Tricarbonsaure, Ethandicarbonsaure oder deren Derivate. (Derartige Verbindungen der Formel V kon- 
50 nen beispielsweise durch Addition von Phosphiten als ungesattigte Di- oder Tricarbonsaure (oder deren Derivate) erhal- 
ten werden). 
R 8 fur H oder CH 3 stebt. 

Bevorzugte Verbindungen sind Phosphonobemsteinsaure oder Phosphono-l^Atricarbonsaure. 
Insbesondere konnen die Derivate in ihrer mit einwertigen Basen neutralisierten Form eingesetzt werden. 
55 Umsetzungsprodukte der genannten Verbindungen werden erhalten, indem man Phosphonsaurederivate, beispiels- 
weise deren Hster aul Basis niedrig-siedender Alkohole, mit Polyolen und/oder Alkoholen umsetzt. Geeignete Polyole 
sind Poiyethylen- und/oder Polypropylenglykole mit 2-50 Moleinheiten, insbesondere 5-20 Moleinheiten Alkylenoxid. 

Geeignete Alkohole sind geradkettige, verzweigte oder cyclisch-alkphatische Q-C22- Alkohole oder deren Gemische, 
vorzugsweise Fettalkohole. 
60 Besonders hevorzugt entspreehen die Umsetzungsprodukte der allgemeinen Formel 
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R„— O— C— CH— CH— CH— C— jo-CH— CH 5 



-o-R 13 



-R 6 



R 8 




CH^-N- 



(II) 



10 



mit 

R$, Rg obige Bedeutung, 

R C 6 -C22-A1koho1, vorzugsweise aliphal.ische oder cycloaliphatische Alkohole, insbesondere Fettalkohole, 
n 1-10, 

R 12 H ? CH 3 , 15 
Ri3 H, CH3. 

Die Umsetzungsprodukte konnen gegebenenfalls in ihrer mit einwertigen Basen neutralisierlen Form eingesetzt wer- 
den. 

Ganz besonders bevorzugt sind Pigmentpraparationen enthaltend die Komponenten a), b2) und c), die als Kompo- 
nente a) ein anorganisches Pigment enthalten. 20 

Fur die drei erfindungsgemafien Pigmentpraparationen gelten fur die Komponenten a) und c) die genannten Vorzugs- 
forrnen gleichermaBen. Soweit nichtanders gesagt, gelten auch die zu den erfindungsgemafien Pigmentpraparationen an 
sich gemachten Ausfuhrungen fur beide Praparauonen gleichermaBen. 

Die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen konnen als zusatzliche Dispergiermittel solche der Komponente d) bei- 
spieisweise die nachfolgend genannten enthalten. 25 

dl) Oxalkylierungsprodukte, die durch Kondcnsation von phcnolischcn OHgruppcnhaltigcn Aromatcn mit. Form- 
aldehyd und NH-funkuonellen Gruppen erhaltlich sind. 

Bevorzugt sind derartige Oxalkylierungsprodukte, die durch Kondensation von phenolische OH-Gruppen aufwei- 30 
sende Aj*omaten mit Formaldehyd und Aminen, die eine gegenuber Formaldehyd reaktionsfahige NH-Gruppe enthalten, 
erhaltlich sind oder Derivate solcher Oxalkylierungsprodukte. Dabei sind solche bevorzugt, die durch Oxalkylierung von 
Verbindungen der Formel (II) 



40 



erhalten werden, worin 

Ri den einwertigen Rest eines gegebenenfalls substituierten aliphatischen, cycloaliphatischen oder aromatischen Koh- 
lenwasserstoffs, 45 
R 2 Wasserstoff oder den einwertigen Rest eines gegebenenfalls subsutuierten aliphatischen, cycloaliphatischen oder aro- 
matischen Kohlenwasserstoffs und 

R 3 Wasserstoff, C r C 2 o-Alkyl, C 5 -C 7 -Cycloalkyl, Phenyl, Benzyl, Halogen, Hydroxy, C r Ci 8 -Alkoxy, Carboxy oder C r 
Ci8-Alkoxycarbonyl bedeuten, 

wobei als Oxalkylierungsreagenzien vorzugsweise Ethylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid, Styroloxid, Glycid oder 50 
Mischungen dieser Verbindungen, insbesondere jedoch Ethylenoxid, gegebenenfalls zusammen mit Propylenoxid, ver- 
wendet werden. Oxalkylierungsprodukte dieser Art sind beispieisweise in DE 27 11 240 beschrieben. 

d2) Wasserlosliche, hydrophiie Polyetherketien aufweisende Polyisocyanat-Addiuonsprodukte, die vorzugsweise 
einen Gehalt an Isocyanatgruppen von maximal 1,0 Gew.-% und einen Gehalt an uber monofunktionelle Alkohole 55 
eingebauten, innerhalb von Polyetherketien angeordneten Ethylenoxideinheiten von 30-99,5 Gew.-% und einem 
Anteil an ionischen Gruppen von 0- 200 Milliaquivalent/100 g Polyisocyanatadditionsprodukt enthalten; 

Derartige Dispergiermittel sind beispieisweise in DE-A 19 63 382 offenbart. 

Bevorzugte Polyisocyanat-Additionsprodukte der Komponente d2) werden 7.. B. hergestellt. unter Einhaltung einer 60 
NCO-Kennzahl von 100 bis 130 durch IJmsetzung von 

A) einer Polyisocyanat-Komponente einer mittleren NCO-Funktionalitat von 3,0 bis 6 und einem NCO-Gehalt von 
7 bis 30 Gew.-%, bestehend aus Isocyanurai gruppen aufweisenden Moditizierungsprodukten von 2,4-Diisocyana- 
totoluol oder dessen Gemische mit bis zu 35 Gew.-%, bezogen auf das Gemisch, an 2,4-Diisocyanaiotoluol, mit 65 

B) 50 bis 90 Aquivalent-%, bezogen auf die Komponente A), einer einwertigen Alkoholkomponente bestehend aus 
mindestens einem einwenigen Polyetheralkohol des Molekulargewichtsbereiches 150 bis 10 000, vorzugsweise 
150 bis 5 000 g/mol mil einem Gehalt an Ethylenoxideinheiten von 40 bis 99.5 Gew.-%, der durch Alkoxylierung 
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eines einwertigen Slartermolekuls hergestellt worden ist. 

(') O his 20 Aquivaiem %, bezogen aut die Isocyanatgruppen von A)., einer einwertigen gegenuber Isocyanat reak- 
livc Ciruppcn aufweisenden Verbindung des Molekulargewichtsbereiches 32 bis 5 000 g/mol, die zusatzuch ioni- 
sehe Ciruppcn enthalt, und 

1*)) 10 bis 50 Aquivalent-%, bezogen auf die Komponente A), einer Aminkomponente bestehend aus mindestens ei- 
nein lerliarcn Amin des Molekulargewichtsbereiches 88 bis 250 g/mol mil einer gegenuber Isocyanatgruppen im 
Sinne dcr NCO-Additionsreaktion reaktionsfahigen Gruppe, 

unier Ureihanhildung und gegebenenfalls gleichzeitig oder im AnschluB an die Urethanbildung durchgefuhrte Sekundar- 
rcukiioncn /ur Venninderung von gegebenenfalls vorliegenden uberschiissigen NCOGruppen bis auf einen^Restgehalt 
von maximal 1,0 Gew.-% hergestellt worden ist, wobei die An und Mengenverhaltnisse der Ausgangskomponenten so 
ucwuhli worden, daB das Umsetzungsprodukt 40 bis 75 Ge-w.-% an iiber die Komponente B) eingebauten Ethylenoxid- 
einheilen ;uil wcisL 

1 ihcnlulls hevorzugte Polyisocyanat-Additionsprodukte der Komponente d2) werden z. B. hergestellt unter Einhaltung 
einer NCO-Kennzahl von 131 bis 600 durch Umsetzung von 

A) einer Polyisocyanat-Komponenie mit einer mittleren NCOFunktionalitat von 1,7 bis 2,5 und einem NCO-Ge- 
halt von 30 bis 65 Gew.-%, bestehend aus mindestens einem Isocyanurat aus der foigenden Gruppe: 2,4-Diisocya- 
naioioluol, 2,6-Diisocyanatotoluol, 4,4-Diisocyanatodiphenylmethan, 2,4-Diisocyanatodiphenylmethan mit 
H ) 5 bis 5< ) Aqui valent-%, bezogen auf die Komponente A), einer Alkoholkomponente der unter B) oben genann- 
ien Art. 

O 0 bis 10 Aquivaiem %, bezogen auf die Isocyanatgruppen vom A), einer einwertigen gegenuber Isocyanat reak- 
liven Ciruppen aufweisenden Verbindung des Molekulargewichtsbereiches 32 bis 5.000 g/mol, die zusatzlich ioni- 
se he Gruppcn enthalt, und 

D) 0 bis 20 Aquivalent-%, bezogen auf die Komponente A), einer Aminkomponente der unter D) oben genannten 
An 

unier Urelhunniidung und gegebenenfalls gleichzeitig oder im AnschluB an die Urethanbildung durchgefuhrte Sekundar- 
rcakuonen /.ur Venninderung von gegebenenfalls vorliegenden uberschiissigen NCOGruppen bis auf einen Restgehalt 
von maximal 1,0 Gew.-% hergestellf worden ist, wobei die Art und Mengenverhaltnisse der Ausgangskomponenten so 
gewahli werden, daB das Umsetzungsprodukt 40 bis 75 Gew.-% an uber die Komponente B) eingebauten Ethylenoxid- 
einiieiien aufweist. Besonders bevorzugt enthalten die oben genannten erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen als 
Dispergicrmittcl der Komponente d2), ein Polyisocyanat-Additionsprodukt mit einem Gehalt von 10 bis 50 Milliaquiva- 
lenien ioniseher Gruppen pro 100 g der Komponente d2). 

d3) Wasscrlosliche anorganische Salze, insbesondere Borate, Carbonate, Sihkate, Sulfate, Sulfite, Selenate, Chlo- 
ride. Fluoride. Phosphate, Nitrate und Aluminate der Alkali- und Erdalkalimetalle und anderer Metalle, sowie Am- 



Verbindungen aus der Gruppe der wasserloslichen Salze werden vorzugsweise fur die Herstellung der erfindungsge- 
maBen Praparationen auf Basis anorganischer Pigmente oder Fuilstoffe (Komp. a) eingesetzt. In diese Gruppe fallen Sul- 
fate, Chloride, Fluoride, Nitrate, Carbonate, Silikate, Phosphate, Sulfite, Selenate, Aluminate, Borate der Alkali- und Er- 
dalkalimetalle und anderer Metalle (z. B. Aluminium und Eisen) sowie von Ammonium. 

Besonders bevorzugt ist Magnesiumsulfat. 

d4) Polymere, aufgebaut aus wiederkehrenden Succinyl-Einheiten, insbesondere Polyasparaginsaure. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform weisen die Polymere der Komponente d4) wiederkehrende Succinyl-Einheiten 
mit einer der foigenden Strukturen auf: 



monium; 



CHr—CO 




CH— CO 



bevorzugt 



CH^-CO 



H— CO 



? 
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H— CO — NH CHj-CO— NH— 



-CH— COOH 
Beta-Form 



CH— COOH 
alpha-Form 



— CH — CO— NH 

CH— CO— NH 2 , 
alDha-Form 



CH— CO— NH- 
-CH— CO— NH 2 



wobei diese Strukturen gegebenenfalls auch als Salz vorliegen konnen. 

Unter a- bzw. p-Form versteht man die durch die a- bzw. ^-standigen Carboxyigruppen enthaltenen Peptid-Verkniip- 
fungen. 

Zusatzlich konnen durch geeignete Reaktionsfiihrung und Wahl der Edukte weitere wiederkehrende Einheiten enthal- 
ten sein, z. B. 



10 



15 



20 



a) Apfelsaure-Einheiten der Formel 

o 



und 



r- ° -i 



b) Maleinsaure- und Fumarsaure- Einheiten der Formel 





und 



c) Iminodisuccinateinheiten der Formel 




30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 
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und 




R = OH, O NH 4 + , NH 2 

Die Analyse der chemischen Struktur erfolgt vorzugsweise mit "C-NMR, FT-IR und nach Totalhydrolyse mit HPLC, 

GC und GC/MS. ^ J . , , . . . , . . 

Bci viclcn Hcrstcllungsvcrfahrcn fallen nichtdic rcincn Sauren, sondcrn zunachst die cntsprcchcndcn Anhydride, bei- 
spielsweise Polysuccinimid (PSI) an. Derartige Polymerisationsprodukte konnen durch Umsetzung nut einer Base gege- 
benenfalls in Gegenwart von Wasser in ein Salz uberfiihrt werden. Diese Umwandlung geschieht anschlieBend an einer 
geeigneten Vorrichtung durch Hydrolyse. Bevorzugt ist dabei ein P H-Wert zwischen 5 und 14. In besonders bevorzugter 
Form wird ein pH-Wert von 7 bis 12 gewahlt, insbesondere durch den Zusatz einer Base. Geeignete Basen sind Alkah- 
und Erdalkalihvdroxide oder Carbonate wie beispielsweise Natronlauge, Kalilauge, Soda oder kaliumcarbonat, Ammo- 
niak und Amine wie ^ Triiethylamin, Triethanolamin, Diethylamin, Diethanolamin, Alkylanune etc. 

Besonders bevorzugt sind neben freien Sauren deren Na-, K- oder Ca-Salze. Die Temperatur bei der Hydrolyse hegt 
geeigneter Weise in einem Bereich bis einschlieBUch zum Siedepunkt der PSI-Suspension und bevorzugt be, 20 b,s 
150°C Die Hydrolyse wird gegebenenfalls unter Druck durchgefuhrt. 

Es ist jedoch auch moglich, durch rein wassrige Hydrolyse oder Behandlung des Salzes mit Sauren oder sauren Ionen- 
austauschem die freie Saure, insbesondere Polyasparaginsaure zu erhalten. Der Begnff ' Polyasparagmsaure (= PAS) 
umfafit bei der voriiegenden Erfindung ebenfalls die Salze, faUs nicht ausdrucklich anders dargestellt. 

Die Polymere der Komp. d4) konnen als waBrige Losung oder Suspension, oder als Feststoft bzw. als Pulver oder Gra- 
nulat, vorzugsweise als spriihgetrocknetes Pulver oder Granulat, eingesetzt werden. 

Bevorzugte Polymere haben ein Molekulargewicht nach gelpermeationschromatographrschen Analysen von 
Mw = 500 bis 10 000, bevorzugt 70 bis 5000, besonders bevorzugt 1000 bis 4500. Im allgemeinen hegt der Anteil der 
beta-Form bei mehr als 50%, bevorzugt bei mehr als 70%. 

Die Rohpolvmerisate konnen durch ubliche Aufarbeitungsmethoden beispielsweise durch Extrakuon mit Wasser und 
1-N-Salzsaure" Oder durch Membrantrennverfahren von monomeren Anteilen befreit werden. Geeignete Membranirenn- 
verfahren wurden im Zusammenhang mit der Komp. bl)bereits beschrieben. . , , „ 

Die Herstellung der Polymere der Komponente d4) mit wiederkehrenden Succinyl-Einheiten, insbesondere von a/]i- 
Polvasparaginsauren und Polysuccinimiden, ist an sich bekannt, siehe US-A 4 839 461 ( = EP-A 0 256 366). 

Zudem konnen weitere zusatzliche Dispergiermittel der Gruppe d5) in die erfindungsgemaBen Pigmentpraparauonen 
eingesetzt werden, die fur die Dispergierung der Pigmente im Verlauf der Hersiellungsverfahren vorteilhaft sind. 

Diese konnen nicht-ionisch, anionisch, kationisch oder amphotere Verbindungen sein. 

Als nichtionische Dispergiermittel der Komponente d5) sind beispielsweise zu nennen: Alkoxylate. Alkylolamide, 
Ester, Aminoxide und Alkylpolyglykoside. 

Als nichtionische Dispergiermittel kommen weiterhin in Frage: Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mit alkyher- 
baren Verbindungen, wie z. B. Feualkoholen, Fettaminen, Fettsauren, Phenolen, Alkylphenolen, Carbonsaureamiden 
und Harzsauren. Hierbei handelt es sich z. B. um Ethy lenoxidaddukte aus der Klasse der Umsetzungsprodukte von Ethy- 



lenoxid mit: 



a) gesattigten und/oder ungesattigten Fertalkoholen mit 6 bis 20 C-Atomen oder 

b) Alkylphenolen mit 4 bis 12 C-Atomen im Alkylrest oder 

c) gesattigten und/oder ungesattigten Fettaminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 

d) gesattigten und/oder ungesattigten Fettsauren mit 14 bis 20 C-Atomen oder 

e) hydrierten und/oder unhydrierten Harzsauren, 

f) aus natUrliche oder modifizierte. gegebenenfalls hvdrierte Rizinusolfettkorper hergestellte Veresierungs- und/ 
oder Arylierungsprodukte. die gegebenenfalls durch Veresterung mit Dicarbonsauren zu wiederkehrenden Struktu- 
reinheiten verkniipft sind. 
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SrfiHer] insbesondere die unter a) bis e) gen an n ten alky^^Hre 

nsbesoridere 5 bis 30 Mol Ethylenoxid in Frage. 



Als Ethylenoxid-Addukte ■■Ten insbesondere die unter a) bis e) genannten alky^^pten Verbindungen mil 5 bis 
120, vorzugsweise 5 bis 60, i nsbesoridere 5 bis 30 Mol Ethylenoxid in Frage. 
Besonders bevorzugt sind nichtionische polymere Dispergiermittel. 

Als polymere Dispergiermittel konnen beispielsweise wasserlosliche so^ie wasseremulgierbare Verbindungen in 
Frage, z. B. Homo- und Copolymerisate, Pfropf und Pfropfcopolymerisate sowie statistische Blockcopolymerisate. : 5 

Besonders bevorzugte polymere Dispergiermittel sind beispielsweise AB-, BAB- und ABC-Blockcopoiymere. In den 
AB- oder BAB-Blockcopolymeren ist das A-Segment ein hydrophobes Homopolmyer oder Copolymer, das eine Verbin- 
dung zum Pigment sicherstellt und der B-Block ein hydrophiles Homopoiymer oder Copolymer oder ein Salz davon und 
stellt das Dispergieren des Pigmentes im wassrigen Medium sicher. Derartige polymere Dispergiermittel und deren Syn- 
t.hese sind beispielsweise aus EP-A-5 1 8 225 sowie EP-A-556 649 bekannt. 10 

Weitere Beispiele geeigneter poly merer Dispergiermittel sind Polyethylenoxide, Polypropylenoxide, Poly oxy methy- 
lene, Polytrimethylenoxide, Polyvinylrmethylether, Polyethylenimine, Polyacrylsauren, Polyarylamide, Polymethacryl- 
sauren, Pol ymeth aery 1 amide, Po1y-N,N-di methyl- aery 1 amide, Pol y-N-isopropyl aery) amide, Poly-N-acrylglycinamide, 
Poly-N-methacrylglycinamide, Polyvinyloxazolidone, Polyvinylmethyloxazolidone. 

Als anionische Dispergiermi ttel sind beispielsweise zu nennen: Alky lsulf ate, Ethersulfate, Ethercarboxylate, Phospha- is 
tester, Sulfosuccinatamide, Paraffinsulfonate, Olefins ulf on ate, Sarcosinate, Isothionate und Taurate. 

Besonders bevorzugt sind anionische, polymere Dispergiermittel. 

Weiterhin kommen in Frage Kondensationsprodukte, die durch Umseazung von Naphtholen mit Alkanolen, Anlage- 
rung von Alkylenoxid und mindestens teilweiser Uberfuhrung der terminalen Hydroxygruppen in Sulfogruppen oder 
Halbester der Maleinsaure, Phthalsaure oder Bernsteinsaure erhaltlicb sind. 20 

Geeignet sind auBerdem Dispergiermittel aus der Gruppe der Sulfobemsteinsaureester sowie Alky lbenzolsulfon ate. 
AuBerdem ionisch modifizierte, alkoxylierte Fettsaurealkohole oder deren Salze. Als alkoxylierte Fettsaurealkohcle wer- 
den insbesondere solche mit 5 bis 120, vorzugsweise 5 bis 60, insbesondere mit 5 bis 30 Ethylenoxid versehene Q-C22- 
Fettsaurealkohole, die gesatdgt oder ungesattigt sind, insbesondere Stearylalkohol, verstanden. Besonders bevorzugt ist 
ein mit 8 bis 10 Ethylenoxideinheiten alkoxylierter Stearylalkohol. Die ionisch modifizierten alkoxylierten Fettsaureal- 25 
kohole begen vorzugsweise als Salz;, insbesondere als Alkali oder Aminsalze, vorzugsweise als Dielhylaminsalz vor. Un- 
ter ionischc Modifizicrung wird beispielsweise SulfaUcrung, Carboxylicrung oder Phosphaticrung verstanden. 

Weitere Beispiele fur anionische, polymere Dispergiermittel sind die Salze der Polyacrylsauren, Polyethylensulfon- 
sauren, Polystyrolsulfonsaure, Polymethacrylsauren, Polyphosphorsauren. 

Zusatzbche Beispiele fur anionische, polymere Dispergiermittel sind Copolymerisate acrylischer Monomeren, die bei- 30 
spielhaft in folgender Tabelle durch Kombination folgender Monomere angegeben sind, die zu statistischen, altemieren- 
dervoderPfropfcopolymeren synthetisiert werden: 
Acrylamid, Acrylsaure; 
Acrylamid, Acrylnitrii; 

Acrylsaure, N-Acrylglyctnamid; 35 
Acrylsaure, Ethylacrylat; 
Acrylsaure, Methylacrylat; 
Acrylsaure, Methylenbutyrolactam; 
N-Acrylglycinamid, N-Isopropylacrylamid; 

Methacrylamid, Methacrylsaure; 40 
Methacrylsaure, Benzylmethacrylat; 
Methacrylsaure, Diphenylmetliylmetliacrylat; 
Methacrylsaure, Methylmethacrylat; 
Methacrylsaure, Styrol. 

Weitere anionische, polymere Dispergiermittel sind Styrolmaleinsaureanhydrid-Copolymere, deren Copolymere mit 45 
den genannten acrylischen Monomeren, sowie Polymere auf Poly urethanbasis. 

Weiterhin kommen liguinische Verbindung vor allem Ligninsulfonate in Betracht, z. B. solche, die nach dem Sulfit- 
oder Kraft- Verfahren gewonnen werden. Vorzugsweise handelt es sich um Produkte, die zum Teii hydrolysiert, oxidiert, 
propoxyliert, sulfonien, sulfomethyliert oder disulfoniert und nach bekannten Verfahren frakdoniert werden, z. B. nach 
dem Molekulargewicht oder nach dem Sulfonierungsgrad. Auch Mischungen aus Sulfit- und Krafdigninsulfonaten sind 50 
gut wirksam. Besonders geeignet sind Ligninsulfonate mit einem durchschnittlichen Molekulargewicht von groBer 1000 
bis 100 000, einem Gehalt an aktivem ligninsulfonat von mindestens 80% und vorzugsweise. mit niedrigem Gehalt an 
mehrwertigen Kationen. Der Sulfonierungsgrad kann in weiten Grenzen variieren. 

Als kationische Dispergiermittel sind beispielsweise zu nennen: quartenare Alkylammonium verbindungen und Imida- 
zole. 55 

Besonders bevorzugt sind kationische, polymere Dispergiermittel. 

Beispiele fur kationische, polymere Dispergiermittel sind die Salze der Polyethylenimine, Polyvinylamine, Poly(2-vi- 
nylpyridine), Poly(4-vinylpyridine), Poly(diallyldimethylammonium)chiorid, Poly(4-vinylbenzyltrimethylammoni- 
um)salze, Poly(2-vinylpiperidin). 

Als amphotere Dispergiennittel sind beispielsweise zu nennen: Betaine, Glycinate, Propionate und Imidazoline . 60 

Anionische und kationische Polymere werden als Polyelektrolyte zusammengefaBt und sind in einer wassrigen und/ 
oder organischen Phase partiell oder vollstandig dissozuerbar. 

Die erftndungsgemaBen Pigmentpraparationen, enthaltend a), b) und c), konnen als weitere Dispergiermittel zusatz- 
iich auch solche der Komponente bl) und/oder b2) enthalten und umgekehrt. 

Bei den Mengenangaben dieser jeweils anderen Dispergiermittelkomponenten gilt fiir sie das gleiche, wie fur die Dis- 65 
pergiennittel der Komponente d). 

Die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen liegen vorzugsweise in Form ihrer kubischen, spharische.n oder kugel- 
fonnigen (jranulate vor Sie besitzen vorzugsweise eine mittlere KorngroBe von 20 bis 5000 pin. insbesondere von 50 - 
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2000 um (bestimmt aus der Massenverteilung, z. B. Siebanalyse). 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsfonn enthalten die erfindungsgemaBern Pigmentpraparationen 

- 20-98 Gew.-%, vorzugsweise 30-95 Gew.-% der Komponente a) 

- 0,1-100 Gew.-%, vorzugsweise 0,5-60 Gew.-% der Komponente b) und/oder der Komponente bl) und/oder der 
Komponente b2), bezogen auf Pigment der Komponente a) 

- 0,1-4 mg/m 2 , vorzugsweise 0,1-2 mg/m 2 der Komponente c), bezogen auf die spezifiscbe Oberflache des Pig- 
ments der Komponente a) 

sowie 

- 0-15 Gew.-%, vorzugsweise 0,2-5 Gew.-% Wasser, bezogen auf Pigment der Komponente a). 
Weiterhin konnen die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen enthalten 



- 0-100 Gew.-%, vorzugsweise 0-50 Gew.-%, insbesondere 0,1-45 Gew.-% der Komponente d), bezogen auf Pig- 
15 ment der Komponente a) sowie 

- 0-10 Gew.-%, vorzugsweise 0-5 Gew.-% weitere Zusatze, bezogen auf Pigment der Komponente a). 

Gegebenenfalls konnen zusatzlich oder anstelle der weiteren Dispergiermittel der Komponente d), insbesondere bei 
Einsatz anorganischer Pigmente oder Fullstoffe, Verflussigungsmittel der Komponente e) im Verlauf der Herstellung der 
20 erfindungsgemaBen Praparationen, insbesondere wahrend oder vor der Pigmentdispergierung bzw. vor der Trocknung 
eingesetzt werden, die wahrend der Trocknung oder Granulierung jedoch mindestens teilweise thermisch zersetzen oder 
verdampfen. 

Als organische Verbindungen bzw. metallorganische Verbindungen zur Verflussigung werden vorzugsweise Ameisen- 
, Wein-, Zitronen- sowie Oxalsaure und deren Salze oder Derivate davon (z. B. Ester, Saurechloride etc.) eingesetzt. 
25 ' Weitere Mittel zur Verflussigung sind anorganische oder organische Basen, insbesondere Ammoniak. 

Der Einsatz dieser Mittel erfolgL bevorzugl vor oder wahrend der Pigmentdispergierung, insbesondere vor der Trock- 
nung, wobci cin pH-Wcrt der Pigmcntdispcrsion vor der Trocknung vorzugsweise 3 bis 12, insbesondere 4-11, bctragt. 

Zusatzlich konnen vor der Trocknung noch nicht-fluchtige Amine eingesetzt werden wie z. B. Ethanolamin, Dietha- 
noiamin, Triethanolamin, Dimethylehanolamin, Methyldiethanolamin, oder s-Caprolactam, um den pH-Wert der erfin- 
30 dungsgemaBen Pigmentpraparation nach Trocknung auf einen Wert von 7 bis 9 einzustelien. 

Die organischen Verdicker, bevorzugt vollstandig wasserdispergierbare oder wasserlosliche Verbindungen der Kom- 
ponente c) sind vorzugsweise nichi-ionogener oder anionogener Natur und erfullen die Aufgabe der Stabilisierung der 
Pigmentteilchen wahrend der Dispergierung in Verbindung mit Verbindungen der Komponente b) und/oder gegebenen- 
falls der Komponente d) und/oder gegebenenfalls den genannten ^verflussigungsnutteln der Komponente e). Ferner kon- 
35 nen sie zur Einstellung der Viskositat wahrend oder nach der Dispergierung dienem Daruber hinaus konnen sie jedoch im 
weiteren Sinne als Schutzkolloide fur die fein-dispergierten Pigmentteilchen in den erfindungsgemaBen Pigmentprapa- 
rationen wahrend und nach der Trocknung und Hilfsmittel zur Verbesserung der allgemeinen Vertraglichkeit und Redis- 
pergierbarkeit in den verschiedenartigen wassrigen Anwendungsmedien dienen. 

Zu hohe Anteile an Verbindungen der Komponente c) konnen im Einzelfali jedoch Nachteile hinsichtlich der wirt- 
40 schafllichen Durchfuhrung des Verfahrens nutsichbringen bzw. unerwunschte Nebeneffekte in den Anwendungsmedien 
.(z. B. verdickende Wirkung bei zu hohen Einsatzkonzentrationen) bewirken. 

ErfindungsgemaB richtet sich die Zugabemenge der Komponente c) vorzugsweise nach der spezifischen Oberflache 
der Pigmente in ihrer feinverteilten Form. Insbesondere betragt das Verhaltnis der Menge^der Komponente d), bezogen 
auf die spezifische Oberflache des Pigmentes (B.E.T.-Methode) weniger als 4 mg/m 2 , vorzugsweise weniger als 
45 2 mg/m 2 . 

Als weitere ubliche Zuschlagsstoffe konnen beispielsweise Netzmittel, Antischaumraittel, Antibackmittel enthalten 
sein. 

Ebenso konnen erforderbchenfails nicht-fluchtige Losemittel, beispielsweise Polyetherpolyole in Form ihrer Homo-, 
Co- und Block-Co-Polymere mit einem Siedepunkt bei Normaldruck von groBer als 150°C, vorzugsweise groBer als 
50 250°C enthalten sein. 

AuBerdem kommen Konservierungsmittel und Sterilisierungsmittel in Betracht, die fur die keimfreie ProzeBfuhrung 
im Verlauf des Hersteilungsverfahrens erforderlich sind, eingesetzt werden. 
Ebenso konnen gegebenenfaLls Oleophobiermittel eingesetzt werden. 

Die Erfindung betrifft weiterhin ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Pigmentpraparauonen. 

55 Die Herstellung erfolgt im allgemeinen dadurch, daB man den Feststofif cler Komponente a) in Form seines gefinishten 
oder ungefinishten Pulvers oder wasserfeuchten PreBkuchens in eine homogene Mischung aus Wasser oder waBrig-orga- 
nischen Medium, wenigstens eines Teils der Komponente b) bzw. bl) oder b2) gegebenenfalls eines Teils der ubrigen 
Komponenten c), d) und weiterer Zusatze und Verflussigungsmittel e) einbringt und homogenisiert, und mittels kontinu- 
ierhchen oder diskontinuierlichen NaBzerkleinerungs- Verfahrens wie z. B. Ruhrer- oder Dissolyerhomogenisierung. 

60 Mahlen, Kneten oder Hochdruckhomogenisierung in die gewunschte Feinverteilung der FesLstoffteilchen uberftihrt bzw. 
dispergiert, wobei gegebenenfalls ein Teil der Komponenten b) bzw. bl) oder b2) c), d) und Verflussigungsmittel e) wah- 
rend der Dispergierung zugesetzt werden kann. 

AnschlieBend wird die so erhaltene Dispersion gegebenenfalls mit weiterem Wasser oder wasser-organischen Me- 
dium, den noch erforderiichen Anteilen der Komponenten b) bzw. bl) oder b2), c), gegebenenfalls d) und gegebenenfalls 

65 weiteren Zusatzen eingestellt und mittels eines geeigneten Verfahrens zu der erfindungsgemaBen Pigmentpraparation auf 
eine Restfeuchte von weniger als 15 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 5% getrocknet. 

Die Zugabe der Komponent c) erfolgt vorzugsweise entweder ganz oder teilweise vor oder wahrend der Pigmentdis- 
pergierung. oder ganz oder teilweise im AnschluB an die Pigmentdispergierung vor der Trocknung. 
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Als geeignele Verfahren zSBBcknung sind zu nennen: Spruhtrocknung, insbeson^^^Einstoffspruhtrocknung nut- 
tels Hochdruck- bzw. Dralikammerdusen, Scheibenspruhtrockung, Spruhtrocknung mil. integrierter cxier nachgeschalre- 
Ler RieBbettagglomerisation und/oder FlieBbetttrocknung, Gefriertrocknung mit vor- oder nachgeschalteter Granulation, 
Aufbaugranulation, beispielsweise nach dem Teller- oder Trommelgranulations verfahren, gegebenenfalls mit teiiweise 
vorgetrocknetem Produkt, Wirbelschichtlrocknung und -granulation, Mischeragglomerisatjon und -trocknung, gegebe- 5 
nenfalls in Kombination rnit Wirbelschicht- bzw. FlieBbetttrocknung, Misch-Agglomerisation in Suspension mit nachge- 
schalteter Wirbelschicht- oder FlieBbetttrocknung, Granulation mittels Pastenverformung und nachgeschalteter Nacht- 
rocknung und Zerkleinerung sowie Dampfslrahlagglomerisation. 

Kombinationen der genannten Verfahren sind ebenso nioglich. 

Besonders bevorzugt sind die Verfahren der Spruhtrocknung mittels Dralikammerdusen, die Spriih trocknung mil inte- 10 
grierter oder nachgeschalteter Wirbelschicht- Agglomerisation und/oder -Trocknung, die Aufbaugranulation nach dem 
Tellerverf ahren, sowie die Wirbelschichtgranulation und -trocknung. 

Gegebenenfalls konnen Anteile der ubrigen Komponenten auch unmittelbar vor oder im Verlauf des Trocknungs- und 
Granulierverfahrens eingebracht werden. 

Die NaBzerkleinerung bei organischen Pigmenten und RuB der Komponente a) umschlieBt im allgemeinen eine Vor- is 
zerkleinerung z. B. mittels schnellaufenden Ruhrern oder Dissolvers sowie eine Feinmahlung mittels z. B. Kneter, Wal- 
zenstiihie, Knetschnecken, Kugeimuhlen, Schwingmuhlen und insbesondere schnellaufenden Ruhrwerkskugelmuhien 
mit Mahlkorpern vorzugsweise von 0,1 bis 2 mm Durchmesser infrage. Die Mahlkorper konnen dabei aus Glas, Kera- 
mik, Metall, z. B. Stahl, oder KunststorT sein. Vorzugsweise liegt die Mahltemperatur im Verlauf der NaBzerkleinerung 
unter 250°C, in der Regel unter 60°C, insbesondere jedoch unterhalb des Trubungspunktes der eingesetzten Verbindun- 20 
gen der Komponente b), c) und e). 

Ausreichende Feinverteilung der organischen Pigmente i.A. ist erreicht., wenn die mittlere TeilchengroBe der Pig- 
mente (Primarteilchen und/oder Aggregate) weniger als 3 um, vorzugsweise weniger als 1 urn betragt (ex Massenvertei- 
iung). 

Die Trocknung und Granulierung insbesondere organischer Pigmente erfolgt vorzugsweise bei einer Temperatur der 25 
Trocknungsgase (LA. Luft) von 70-220°C, insbesondere 80-1 80°C (Gaseintrilliitemperatur). 

In cincr cbcnfalls bevorzugten Vcrfahrcnswcisc kann die Feinmahlung tcilwcisc oder vollstandig in cincm Hochdruck- 
homogenmischer oder in einem Strahldispergator (>ekannt aus DE-A 195 26 845) erfolgen. 

Die NaBzerkleinerung bei anorganischen Pigmenten und Fiillstoffen kann prinzipiell in gleicher Weise wie oben be- 
schrieben, vorzugsweise in der fur organische Pigmente geltenden Verfahrensweise, erfolgen. 30 

Im allgemeinen sind jedoch Dispergierungen mittels schnellaufenden Ruhrwerken, Dissolvern, Rotor-Stator-Miihlen, 
Komjndscheibenmuhlen bei geeigneter Konsistenz (Viskositat) und in der Regel hohem Pigmentgehak (>40 Gew.-%) 
der Pigmentsuspension zur Erzielung der gewiinschten Feinverteilung ausreichend. 

Ebenso ist es in verschiedenen Fallen nioglich, insbesondere bei Fullstoff pigmenten und teiiweise anorganischen 
Oxidpigmenten, z. B. aus den Herstellungsverfahren der Pigmente oder Fullstoffe, direkt Slurries zu entnehmen, diese 35 
mit den einzelnen Komponenten zu mischen und anschlieBend - ohne NaBzerkleinerung - zum Granulat zu trocknen. 

Die Trocknungsgastemperatur betragt bei anorganischen Pigmenten i.A. weniger als 440°C insbesondere 70-300°C 

Die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen in Form ihrer Granulate zeichnen sich vorzugsweise aus durch: 

- einen im Vergleich zu Flussigpraparationen hoheren Pigmentgehalt, . 40 

- keine oder nur sehr geringe Staubentwicklung bei Handling und Applikation, 

- ausgezeichnete Abriebfesugkeit und geringe Kompaktierungsneigung bzw, Verklumpungsneigung, 
gleichmiiBige Kornverteilung und gute Schiitt-, Riesel- und Dosierfahigkeit, 

- im wesentlichen frei von Konservierungsmitteln sowie Mitteln zur Erhohung der Gefrier- und7oder Eintrock- 
nungsbestandigkeit, 45 

- sehr gute Lagerfahigkeit, 

- wirtschaftliche und okologische Vorteile hinsichtlich Verpackung, Lagerung und Transport, wie z. B. Verpackung 
in Papiersacken. 

Dariiber hinaus sind sie leicht in Wasser oder wassrigen Anwendungssystemen einzubringen und - ahnlich wie ver- 50 
gleichbare Flussigpraparationen - mit sehr geringem Energieeintrag bspw. durch Einruhren zu verteilen und einzumi- 
schen. In den in der Praxis anzutreffen farblosen und weiBen (ublicherweise T1O2, BaS0 4 oder anderen anorganischen 
Fullstoff-haltigen Dispersionsfarben, die auf polymeren Bindemitteldispersionen in Form von u. a. Acrylaten, Styrol- 
acrylaten, PoUyvinylacetaten, Polyurethanen, Polysiloxanen beruhen sowie in Dispersionsilikatfarben, zeichnen sich die 
erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen, durch eine hervorragende Vertraglichkeit aus und ergeben Hockungsstabile 55 
stippen- und streifenfreie Anstriche. Die Farbentwicklung - Farbstarke, Brillanz, Farbton, gegebenenfalls Deckkraft - 
der erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen enthaltend ein organisches oder anorganisches Farbpigment ist minde- 
stens gleich oder besser im Vergleich zu dispergierten fiiissigen Pigmentpraparationen, wenn in beiden Fallen gleiche 
Mengen an Farbpigment der Komponente a) eingetragen werden. 

Die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen sind auBerdem zum Einfarben und Pigmentieren von anderen, Wasser 60 
verdiinnbaren Anstrichsystemen hervorragend geeignet, wie z. B. wasserverdunnbare Lacke, z. B. auf Basis Alkydhar- 
zemulsionen, wasserverdunnbare Einbrenn lacke, sowie wasserverdunnbare 2 Komponenten Polyurethanlacke. 

Aufgrund der hohen Pigmentanteile der erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen sowie dem weitgehenden Verzicht 
auf Feuchtbindemittel oder Rheologieadditiven der iiblichen fiiissigen Praparalionen, konnen hohere Einfarbungen und 
Fullungen der Anstrichmittel erreicht werden, ohne negative Auswirkung auf rheologisches oder applikationstechni- 65 
schen Verbalten der Anstrichmittel. 

Die Verwendung der erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen in wassrigen Bindemittelsystenien (z. B. in Dispersi- 
onsfarben, Dispersionsputzen, Druckfarben. Lackfarben und anderen Beschichtungssystemen) ist vorzugsweise dadurch 
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gekennzeichnet, daB die zur Einstellung des gewunschten Farbtons und Farbstarke erforderliche Menge des oder der er- 
findungsgemaBen Pigmentpraparation(en) in das wassrige Bindemittelsystem, in dem gegebenen falls TiCb, BaSO* oder 
andere anorg anise he WeiB- oder Buntpigmente feint.eilig dispergiert sind ; beispielsweise von Hand oder maschinell mit- 
tels z. B. Riihrwerksapparatur'en einlbringt und homogen verteilt, gegebenenfalls zusammen mit weiteren iiblichen Zu- 

5 schlagst often und mittels allgemein bekannter Verfahren wie z. B. Streichen, Spritzen, Rollen, 

Rakein, Tauchen die Beschichtung auf den verschiedenen Substraten durchfiihrl. Ferner sind die erfindungsgemaBen 
Pigmentpraparationen, insbesondere solche auf Basis anorganischer Pigment und RuB sehr gut geeignet. zur Einfarbung 
von Bausioffen wie z. B. Beton, Asphalt und Zementmortelmischungen, zur -Herstellung von Bautenschutzrnitteln, zur 
Einfarbung von Dichtungsmassen (z. B. Acryl) und zur Einfarbung anderer zementbasierender Baustoffe. 

to Insbesondere sind die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen geeignet zur Einfarbung, worunter auch dfe Nuancie- 
rung verstanden wird, von Papier in der Masse, Papierstreichfarben sowie Non-woven und Fohen, beispielsweise Cellu- 
loseacetatfoiien. 

Die Einfarbung von Papier in der Masse ist vorzugsweise dadurch gekennzeichnet, daB man in einern 1 . Schritt bei- 
spielsweise ZellstorT oder eine Zellstoffmischung, zusammen mit Wasser, iiblichen Fullstoffen wie z. B. anorganische 

15 WeiBpigmente, Kalziumcarbonat, Kaolin, den erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen (mit anorganischen oder orga- 
nischen Farbpigmenten als Komponente a) sowie gegebenenfalls iibliche Hilfsmittel wie z. B. Leimungsmittel, NaBfest- 
mittel, Entschaumer in einem geeigneten Aggregat wie z. B. sogenannte Hollander, Pulper oder Mischbutte bei ausrei- 
chender Turbulenz aufschlagt, anschlieBend (Schritt 2) die StorTmischung durch Zugabe von Wasser, gegebenenfalls 
weiteren iiblichen Hilfsmitteln wie z. B. NaBfestmittel, RetentionsmitteL, Mittel zur Einstellung des pH-Wertes weiter 

20 verdiinnt und im AnschluB daran (Schritt 3) die so erhaltene Stoffinischung dem Stoffauflauf einer Papiermaschine zu- 
fiihrt, auf der die Blattbildung und Trocknung zum gewunschten Papier erfolgt Die Zugabe der erfindungsgemaBen Pig- 
menpaparation kann auch im AnschluB an Schritt 1 in der Mischbiitte oder in Verbindung mit Schritt 2 erfolgen. 

Hierbei zeichnen sich die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen durch ein hervorragendes Rententionsverhalten 
(hohe Farbausbeute) und geringe Schaumneigung im Verlauf des Herstellverfahrens aus. Selbst bei hohen Einfarbungen 

25 von mehr als 10 Gew.-% der Pigmentpraparauonen, bezogen auf Zellstoff, ist die Schaumneigung so gering, daB der Ein- 
satz von Enischaunicm auf ein Minimum reduzien werden kann. 



An einem Schnellruhrer wurden 
13,2 Teile vollentsalztes Wasser vorgelegt und 

0,5 Teile eines teilhydrolisierten Polyvinylalkohols (Airvol® 523, Fa. Air Products) 
35 bei einer Temperatur von 70°C gelost und anschlieBend nach Abkuhlung auf Raumtemperatur 

2,5 Teile einer 60%igen wassrigen Losung eines Alkoxylierungsproduktes gemaB Formel (X) hergestellt durch Konden- 
sauon von 2,7 mol Vinyltoluol mit 1 mol Phenol und anschlieBender Umsetzung mit 50 mol Ethylenoxid unter Riihren 
eingetragen sowie 

5,0 Teile des organischen Pulverpigmentes C.I. Pigment Yellow 74 (deckend) 
40 eingetragen und homogenisiert, wobei der pH-Wert mittels verdiinnter Natronlauge auf 7 eingestellt wurde. 

AnschlieBend erfolgte eine Perlmahlung unier Kuhlung auf einer horizontalen, geschlossenen Ruhrwerksperlmuhle 

mit Scheibenrulirwerk unter Einsatz von Glasperlen (0,47-0,63 mm Durchmesser), Mahlkorperrullgrad 70 VoL-%, 

Mahlraumvolumen 2 Liter, Durchsatz 7 kg/h in 3 Passagen. 

Man erhielt eine Pigmentsuspension mit einer hohen Feinverteilung, die keine Teilchen iiber 1 urn mehr enthielt. 
45 Die Suspension wurde mit weiterem Wasser auf einen Trockengehalt von 20,6% eingestellt und anschlieBend auf ei- 
nem sog. Einstoff-Spruhtrockner mit folgenden Einstellungen getrocknet: 

Duse: Drallkammerduse mit 1,09 mm Bohrung 

Diisendruck: 29 bar 

Dusendurchsatz: 97 kg/h 
50 Lufteintrittstemp.: 160°C 

Luftaustrittstemp.: 64°C 

Man erhielt ein staubfreies, sehr gut rieselfahiges Granulat mit einer mitderen PartikelgroBe (ex Massenverteilung) 
von ca. 220 um und folgender Zusammensetzung: 
70,0% Pigment C.LP.Y. 74 
55 21,0% Verbindung gemaB Formel (X) 
7,0% Polyvinylalkohol 
2,0% Restfeuchte (Wasser) 

Die erhaltene erfindungsgemaBe PigmentpraparaLion zeigte sehr gut Vertraglichkeit in handelsublichen wassrigen, 16- 
semittelfreien und teil-losemittelhaltigen Dispersions weiBfarben. Sie lieB sich leichU bspw. von Hand, in die WeiBfarben 

60 einruhren und ergab farbstarke, flockungsstabile und stippenfreie Anstriche, die selbst durch 2minut.iges Nachruhren 
mittels Schnellruhrer in der Farbentwicklung nicht wesentlich verbessert werden konnten. Pigmentierungen mil uber 10 
Teilen der Preparation in 100 Teilen der WeiBfarben waren moglich. 

Zum Vergleich wurde eine handelsubliche flussige Pigmentpraparation des gleichen Farbpigmentes (Beispiel 8 aus 
DE-A 195 11 624, Pigmentgehalt 35%) nach dem Verfahren wie oben beschrieben hergestellt. Die Aufstrichbewertung 

65 erfolgte durch Einu*ag von 1.5 Teilen der erfindungsgemaBen Preparation gegen 3 Teile der Vergleichspraparation in je- 
weils 100 Teilen einer handelsublichen WeiBfarbe mittels Einruhren von Hand (2 min) und Aufstrich auf einem weiBen 
Prufkarton mittels 100 um Rakel. Die Farbmetrische Messung mittels Cielab-System ergab: 



Beispiel 1 



30 



Gelbe Pigmentpraparation auf Basis C.I. Pigment Yellow 74 
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Vergleich Preparation 
Flussig Granulat 



Farbstarke (%) 100 104 * 

Restfarbabstand dE - 0,4 . 

Ebenso zeigte die Praparation auch nach 4-wochiger Lagerung bei 50°C im Vergleich zur Lagerung bei Raumtempe- 10 
ratur nur einen geringen Farbstarkeabfall im Aufstrichprufverfahren von weniger als 2%. 

Die Pigrnentpraparation lieB sich auBerdem leicht in folgenden handelsublichen Lacksystemen einarbeiten und zeigte 
dorr gute Vertraglichkeiten: 
Alkydharzemulsionslack (wassrige, farblos) 

2 K- PUR Decklack (wasserverdiinnbar, weiB) 15 
Einbrennlack (wasserverdiinnbar, weiB) 

Beispiel 2 

Violette Pigrnentpraparation auf Basis C.I. Pigment Violet 23 20 

An einem Schnellruhrer wurden 
20,6 Teile vollentsalztes Wasser vorgeiegt, 

2,9 Teile des gleicheri Alkoxylierungsproduktes gemaB Formel (X) aus Beispiel 1, 

7,3 Teile eines Oxalkylierungssproduktes von Rizinusol mil 30 Mol-Einheiten Ethylenoxid und . 25 
35,8 Teile des PreBkuchens des organischen FarbpignienLes C.I. Pigment Violet 23 mil einem TrockengehalL von 
52,6 Gcw.-% cingctragcn und homogcnisicrt, wobci dcr pH- Wert rnittcls vcrdiinntcr Natronlaugc auf 7 cingcstcllt wurdc. 

AnschlieBend erfolgte eine Perlmahlung unter Kuhlung unter gleichen Bedingungen wie in Beispiel 1 beschrieben. 

Man erhielt eine Pigmentsuspension mil einer hoher Feinverteilung, die keine Teilchen uber 1,0 urn mehr enthielL 
61,0 Teile der so erhaltenen Mahlsuspension wurden mit 30 
28,0 Teilen einer 10%igen wassrigen Losung eines teilhydrolisierten Polyvinylalkohols (Mowiol 0 4-88, Fa. Hoechst) am 
Schnellnihrer gemischt und man erhielt eine Pigmentsuspension mit einem Trockengehalt von 32,4%. 

AnschlieBend erfolgte eine Trocknung auf einem sog. Einstoff-SpruhU-ockner mit folgenden Einstellungen: 
Diise: Drallkainmerduse mil 1,09 mm Bohrung 

Diisendruck: 6 bar 35 
Dusendurchsatz: 114kg/h 
Lufteintrittstemperatur 80°C 
Luftaustrittstemperatur: 62°C 

Man erhielt ein staubfreies, sehr gut rieselfahiges Granulat mit einer mittleren PartikelgroBe (ex Massenverteilung) 
von ca. 120 um und folgender Zusammensetzung: 40 
60,4% Pigment C.I.P.V.23 
5,6% Verbindung gemaB Formel (X) 
23,4% Rizinusoloxalkylierungsprodukt 
9,7% Polyvinylalkohol 

0,9% Restfeuchte (Wasser) 45 

Die erhaliene erfindungsgemaBe Pigrnentpraparation zeigte sehr gute Vertraglichkeit in handelsublichen wassrigen, 
losemittelfreien und teil-losemittelhaltigen DispersionsweiBfarben. Sie lieB sich leicht, bspw. von Hand, in die WeiBfar- 
ben einriihren und ergab farbstarke, flockungsstabile und stippenfreie Anstriche, die selbst durch 2 minutiges Nachruhren 
mittels Schnellriihrer in der Farbentwicklung nicht wesentlich verbessert werden konnten. Pigmenderungen mit Uber 10 
Teilen der Praparaiion in 100 Teilen der WeiBfarben waren mogBch. 50 

Zum Vergleich wurde eine handelsiibliche flussige Pigrnentpraparation des gleichen Farbpigmentes (Beispiel 16 aus 
DE-A 195 11 624 ? Pigmentgehalt 25%) nach dem Verfahren wie oben beschrieben hergesteUt. Die Aufstrichbewertung 
erfolgte durch Einu-ag von 1,5 Teilen der erfindungsgemaBen Praparation gegen 3,6 Teile der Vergleichspraparation in je- 
weils 100 Teilen einer handelsublichen WeiBfarbe mittels Einriihren von Hand (2 min) und Aufstrich auf einem weiBen 
Priifkarton mittels 100 um Rakel. Die Farbmetrische Messung mittels Cielab-System ergab: 55 

Vergleich Praparation 
Flussig Granulat 

60 



65 



Farbstarke (%) 100 106 

Restfarbabstand dE - 0,54 

Chroma dC - - 0,48 

Ebenso zeigte die Praparation auch nach 4-wdchiger Lagerung bei 50°C im Vergleich zur Lagerung bei.Raumtempe- 
ratur nur einen geringen FarbsLarkeabfall im Aufstrichprufverfahren von weniger als 5%. 
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Die Pigmentpraparation lieB sich auBerdem leicht in den in Beispiel 1 genannten handelsublichen Lacksystemen ein- 
arbeiten und zeigte don gute Vertraglichkeiten. 

Beispiel 3 

5 

Rote Pigmentpraparation auf Basis C.I. Pigment Red 101 

An einem Dis solver wurden 
20,0 Teile vollentsalztes Wasser vorgelegt und 
lu 0,2 Teile einer anionischen Polyhydroxyverbindung (Xanthan Gum, Fa. ADM (GB)) 
vollstandig kalt geldst; anschlieBend wurden 

1,54 Teile eines Oxalkylierungssproduktes auf Basis von hydriertem Rizinusol mit 40 Mol-Einheiten Ethylenoxid, 

U25 Teile einer 20%igen T.6sung eines Umsetzungsproduktes von Phosphonohernst.einsauret.etrarnet.hyl esters mitPoly- 

ethylenglykol Mol-Gew. 400 und Laurylalkohol ("Phosphonsaureester") gemaB Komponente b2) hergestellt wie in Bei- 
15 spiel 4, EP 0012351 beschrieben) sowie 

20,0 Teile des anorganischen Farbpigmentes CI. Pigment Rot 101 (Bayferrox® 130M, Bayer AG) eingetragen, der pH- 

Wert miuels verdunnier Natronlauge auf 8,4 eingestellt und die Suspension mit einer Drehzahi von 3000 min 1 30 Mi- 

nuten am Dissolver dispergiert. 

Nach Einstellung mittels Wasser auf einen Feststoffgehalt von 40% erfolgte anschheBend eine Trocknung auf einem 
20 sog. EinstofT-Spruhtrockner mit folgenden Einstellungen: 

Duse: Dralikammerduse mit 1,09 mm Bohrung 

Diisendruck: 33 bar 

Dusendurchsatz: 105 kg/h 

Lufteintrittstemperatur: 180°C 
25 Luftaustrittstemperatur: 80°C 

Man erhieU ein staubfreies, sehr gut rieselfahiges Granulat mil einer mittleren ParlikelgroBe (ex Massenverteilung) 

von ca. 180 um und folgcndcr Zusammcnsctzung: 

88,7% Pigment Pigment Red 

1,1% Phosphonsaureester 
30 6,8% Rizinusoloxalkylierungsprodukt 

0,9% anionische Polyhydroxyverbindung 

2,5*%> Restfeuchte (Wasser) 

Die erhaltene erfindungsgemaBe Pigmentpraparauon zeigte sehr gute Vertragbchkeit in handelsublichen wassrigen, 
ldsemittelfreien und teil-losemittellialtigen DispersionsweiBfarben. 

35 Zum Vergleich wurde eine handelsubliche flussige Pigmentpraparation des gleichen Farbpigmentes (LEVANOX® Rot 
130 -LF, Bayer AG, Pigmentgehalt 65%) herangezogen. Die koloristische Bewertung erfolgte, indem 1 ,5 Teile der erfin- 
dungsgemaBen Preparation bzw. 2,05 Teile der Vergleichspraparation in jeweils 100 Teilen einer handelsublichen WeiB- 
farbe (Blanc Pour Degrade®, Fa. Richard Colorant (F)) von Hand eingeruhrt und anschlieBend 10 min mittels SchneU- 
riihrer homogenisiert wurden. Der Aufstrich vergleich erfolgte auf einem weiBen Priifkarton mittels 100 um Rakel. Die 

40 farbmetrische Messung mittels Cielab-System ergab: 

Vergleich Praparation 

Flussig Granulat 

45 Farbstarke (%) 100 98,6 

Restfarbabstand dE - 0,35 

50 Ebenso zeigte die Praparation auch nach 4-wdchiger Lagerung bei 50°C, im Vergleich zur Lagerung bei Raumtempe- 
ratur nur einen geringen Farbstarkeabfall im Aufstrichprufverfahren von weniger als 2%. 

Beispieie 4-6 

55 Mit dem Verfahren wie in Beispiel 1 beschrieben wurden weitere vorteilhafte Pigmentpraparauon en hergestellt mit 
folgenden Zusammensetzungen: 

Beispiel 4 

60 68,6% Pigment C.T. Pigment Rot. 1 1 2 

12,7% Verbindung gemaB Formel (X) hergestellt durch Kondensation von 2 mol Styrol mit 1 mol Phenol und anschlie- 

Bender Umsetzung mit 13,4 mol Ethylenoxid, 

2,0% Polyvinylalkohol 

15,6% Verbindung der Formel (II) 
65 1,1% Restfeuchte (Wasser) 
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Bei spiel 5 

74% Pigment C.I. Pigment Griin 7 

5,6% Verbindung gemaB Formel (X) wie in Bei spiel 4) 

9,5% Polyvinylalkohol . 5 

9,4% Verbindung der Formel (II) 
1 ,5% Restfeuchte (Wasser) 

Beispiel 6 

10 

72,5% Pigment CI. Pigment Blau 15 : 3 

6,2% Verbindung gemaB Fonnel (X) wie in Beispiel 4 

9,9% Polyvinyls kohol 

10,1% Verbindung der Fonnel (II) 

1 ,3% Restfeuchte (Wasser) 15 



Beispiel 7 

Gelbe Pigmentpraparation auf Basis Pigment Yellow 155 

20 

An einem Schnellruhrer wurden 
437,0 Teile vollentsalztes Wasser vorgelegt, und 

150,0 Teile eines Kondensauonsproduktes als Komp. bl) in Form seiner 29,2%igen wassrigen Losung,- hergestellt wie in 
Beispiel 5 aus DE-A-198 01 759 beschrieben, 

16,0 Teile eines Oxalkylierungsproduktes gemaB Formel (XI), hergestellt wie in Beispiel 10 aus DE-A- 198 01 759 be- 25 
schrieben, 

700,0 Teile cincr anionischcn Polyhydroxy verbindung (Xanthan Gum, Fa, ADM (GB)) in Form ihrcr l%igcn wassrigen 
Losung sowie 

700,0 Teile des organischen Farbpigmentes C.I, Pigment Yellow 155 eingetragen, der pH-Wert mittels verdiinnter Na- 
troniauge auf 7,1 eingestellt und die Suspension homogen angeschlagen. 30 

AnschlieBend erfolgte eine Perlmahlung unter Kuhlung auf einer horizontalen, geschlossenen Ruhrwerksperlrnuhle 
mit^ Scheibenruhrwerk unter Einsatz von Glasperlen (0,47-0,63 mm Durchmesser), Mahlkorperfullgrad 70V61.-%, 
Mahlraumvolumen 2 Liter, Durchsatz 6,5 kg/h in 2 Passagen. 

Man erhielt eine Pigmentsuspension nut einer hoher Feinverteilung, die keine Teilchen uber 1 urn inehr enthielt. 

Die Suspension wurde mit weiterem Wasser auf einen Trockengehalt von 25% eingestellt und anschbeBend auf einem 35 
sog. Einstoff-Spriihtrockner mit folgenden Einstellungen getrocknet: 
Duse: Drallkammerduse mit 1,09 mm Bohrung 
Diisendruck: 29 bar 
Dusendurchsatz: 89 kg/h 

LufteinLrittstemperatur: 160°C 40 
Luftaustrittstemperatur: 72°C 

Man erhielt ein staubfreies, sehr gut rieselfahiges Granulat mit einer mittleren PartikelgroBe (ex Massenverteilung) 
von ca. 200 jjm und folgender Zusammensetzung: 
90,5% Pigment Pigment Yellow 155 

5,7% Kondensationsprodukt (Komp. bl) 45 
0,9% Oxalkylierungsprodukt gemaB Formel (XI), (Komp. b) 
2,1% anionische Polyhydroxy verbindung (Komp. c) 
0,8% Restfeuchte (Wasser) 

Die erhaliene erfindungsgemaBe Pigmentpraparation zeigte sehr gut Vertraglichkeit in handelsublichen wassrigen, 16- 
semittelfreien und teil-losenuttelhalugen Dispersions weiBfarben. Sie lieB sich leicht, bspw. von Hand, in die WeiBfarben 50 
einruhren und ergab farbstarke, flockungsstabile und stippenfreie Anstriche, die selbst durch 2minutiges Nachruhren 
mittels Schnellruhrer in der Farbentwicklung nichT verbessert werden konnten. Pigmentierungen mit uber 10 Teilen der 
Preparation in 100 Teilen der WeiBfarben waren moglich. 

Auch nach 4 Wochen Lagerung bei 50°C zeigte sich kein Farbstarkeabfall. Insbesondere zeigte die Praparation her- 
vorragende Eigenschaften bei Verwendung zur Massefarbung von Papier und ergaben in der Priif ung analog den An wen- 55 
dungsbeispielen 30-38 aus DE-A 198 01 759 sehr farbstarke und brillante Einfarbungen der Papiere. Im Vergleich zu der 
nach Beispiel 17 aus DE-A 198 01 759 hergestellten fliissigen Pigmentpraparation ergaben sich bei gleich hohen Eintra- 
gen in Bezug auf den Gehalt des Rohpigments gleiche Farbstarke und koloristische Eigenschaften der Papiere und der 
daraus hergestellten Verpressungen mit MelaininforTnaldehydharz. 

Aufgrund des hohen Pigmenigehaltes der erfindungsgemafien Pigmentpraparationen konnten im Vergleich zu der 60 
Flussigpraparation (Beispiel 17 aus DE-A 198 01 759) sogar mengenmaBig hohere und farbintensivere Einfarbungen er- 
reicht werden ohne Nachteile hinsichtlich des Schaumverhaltens wahrend der Papierherstellung. 

Beispiel 8 

65 

Rote Pigmentpraparation auf Basis C.I. Pigment Rot 101 

An einem Dis solver wurden 
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9,23 Teile vollenisalztes Wasser vorgelegt und 

0,1 Teile eincr anionischen Polyhydroxyverbindung (Xanthan Gum, Fa. ADM (GB)) vollstandig kalt gelost; anschlie- 
Bend wurden 

0,25 Teile Umsetzungsproduktes von PhosphonobernsteinsiiuretetraiTiethylesters mil Polyethylenglykol Mol.-Gew. 400 
5 und Laurylalkohol ("Phosphonsaureester" gemaB Komponente b3), hergestellt wie in Beispiei 4, EP 0012351 beschrie- 
ben) sowie 

20,0 Teile des anorganischen Farbpigmentes C.L Pigment Rot 101 (Bayferrox®130M, Bayer AG) emgetragen sowie^der 

pH-Wert mittels verdunnier Natronlauge auf 8,5 eingestellt und die Suspension mit einer Drehzahl von 3000 nun 30 

Minuten am Dissolves dispergierl. 
iu Nach Einstellung auf einen Feststoffgehali von 45% erfolgte anschieBend eine Trocknung auf einen sog. Einstoff- 

Spriihtrockner nut folgenden Einstellungen: 

Diise: Drallkanimerduse rnit 1,09 mm Bohrung 

Diisendruck: 38 bar 

Dusendurchsatz: 95 kg/h 
15 Lufteintrittstemperatur: 180°C 

LuftausLrittstemperatur: 80°C 

Man erhielt ein staubfreies, sehr gut rieselfahiges Granuiat mit einer mittleren PartikelgroBe (ex Massenverteilung) 

von ca. 170 urn und folgender Zusammensetzung: 

98,0% Pigment C. LPigrnent Rot 
20 1 , 2% Phosphonsaureester (Komp. b3) 

0,5% anionische Polyhydroxyverbindung (Komp. c) 

0,3% Restfeuchte (Wasser) 

Die erhaltene erfindunesgemaBePigmentpraparauon zeigte sehr gute Vertraglichkeit in handelsubhchen waBngen, lo- 
semittelfreien und teillosemittelhaltigen DispersionsweiBfarben. Insbesondere war sie auch in handeisublichen Silikat- 
25 bindemittelfarben (stark alkalisch) sehr gut vertraglich. VT ™™ -d 

Zum Vergleieh wurde eine handelsubliche Aussige Pigmentpraparation des gleiehen FarbpigmenLes (LEVANOX® Rot 
130-LF, Bayer AG, Pigmcntgchalt 65%) herangczogen. Die koloristischc Bcwcrtung erfolgte, indem 1,5 Tcilc dcr crfin- 
dungsgemaBen Praparation bzw. 2,26 Teile der Vergleichspraparation in jeweils 100 Teilen einer handeisublichen WeiB- 
farbe (Blanc Pour Degrade® Fa. Richard Colorant (F)) von Hand eingeruhrt und anschlieBend 10 min mittels Schnell- 
30 riihrer homgenisiert wurden. Der Aufstrichvergleich erfolgte auf einem weiBen Prufkarton mittels 100 pm Rakel. Die 
farbmetrische Messung mittels Cielab-System ergab: 



35 



40 



45 





Vergleieh 
Fliissig 


Praparation 
Granuiat 


Farbstarke (%) 


100 


100 


Restfarbanstand dE 




0,25 



Ebenso zeigie die Praparation auch nach 4wochiger Lagerung bei 50°C. Im Vergleieh zur Lagerung bei Raumtempe- 
ratur keinen Farbestarkeabfall. 

PatentansprCiche 



1. Feste Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) wenigstens ein Pigment, 

b) wenigstens einen gegebenenfalls ionisch modifizierten Phenol- Styrol-Polyglykolether und 

c) wenigstens ein organisches Verdickungsmittel. 
50 2. Feste Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) wenigstens ein Pigment, 

bl) wenigstens ein Kondensauonsprodukt auf Basis von 

A) sulfonierien Aromaten 

B) Aldehyden und/oder Keton und gegebenenfalls 

55 C) einer oder mehreren Verbindungen, ausgewahlt aus der Gruppe der nicht sulfonierten Aromaten, 

Harnstoffund Hamstoffderivaten und 
c) wenigstens ein organisches Verdickungsmittel. 

3. Feste Pigmentpraparationen, enthaltend 

a) wenigstens ein Pigment 

60 ^2) wenigstens eine Verbindung aus der Gruppe der Phosphorsaure, Phosphonsaure und deren Derivaten und 

c) wenigstens ein organisches Verdickungsmittel. : 

4. Feste Pigmentpraparauonen gemaB Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB sie eine mittlere Korn- 
groBe von 20 bis 5000 urn, vorzugsweise von 100 bis 2000 urn (bestimmt aus der Massenverteilung) besitzen. 

5. Feste Pigmentpraparauonen gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Verbindung der Komponente 
65 b) einen HLB-Wen von 10 bis 20, insbesondere von 12 bis 18 besitzt. 

6. Feste Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Phenol-Styrol-Polyglykolether 
ein solche der Fonnel (X) eingesetzt wird 
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O— (CH r CH-0) n H 



.18 



(X), 



wonn 

R ' " Wasscrsioff Oder C r C 4 -Alkyl bedeutet, 
U 1 " liir Wasserstoff oder CII 3 steht, 

K 1 ' Wasscrsioff, Crd-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy, CrCrAlkoxycarbonyl oder Phenyl bedeutet, 
in cine Zahl von 1 bis 4 bedeutet, 
n cine /a hi von 6 bis 120 bedeutet, 

K ls I'iir jciic durch n indizierte Einheit gleich oder verschieden ist und fur Wasserstoff, CH3 oder Phenyl steht, wobei 
int l-'allc iter Mitanwesenheit von CH 3 in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R 18 )-0-)-Gruppen in 0-bis 60% des Ge- 
sainiwcrtcs von n R 18 fiir CH 3 und in 100 bis 40% des Gesarntwertes von n R 18 fiir Wasserstoff steht und wobei im 
I'alle ilcr Mitanwesenheit von Phenyl in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R I8 )-0)-Gruppen in 0 bis 40% des Gesamt- 
vvcrics von n R 18 fur Phenyl und in 100 bis 60% des Gesarntwertes von n R 18 fur Wasserstoff stehen 
umlAxler 

uls ion i sen modifiziertes Alkoxylierungsprodukt (X) ein solches der Formel (XI) eingesetzt wird 




O (CH5-CH-0) n .-X 

II i. 

ir 



Kat 



(XI), 



10 



15 



20 



25 



wonn 

>I5' t>!6 



, R 17 , R 18 ', nV und n' den Bedeutungsumfang von R 15 , R 16 , R 17 , R 18 , m bzw. n, jedoch unabhangig hiervon, 



R ,:s ,R 
annehnicn, 

X die Gruppc -S0 3 e , -SO? e , -POs® 0 oder -CO-(R l9 )-COO e bedeutet, 

Kat cin Kaiion aus der Gruppe von H®, Li®, Na® K®, NH4® oder -HO-CH 2 CH 2 -NH4® ist, wobei im Falle von X = - 
POj 00 /.wci Kat voriiegen und 

R 19 fur cincn zweiwertigen aliphatischen oder aromatischen Rest steht, vorzugsweise fiir Q-C^Aikylen, insbeson- 
derc lithylen, CVO-einfach ungesattigte Reste. insbesondere Acetylen oder gegebenenfalls substituiertes Pheny- 
len, insbesondere ortho-Phenylen steht, wobei als mogliche Substituenten vorzugsweise Q-GrAlkyl, Q-C4-AI- 
koxy, ('r( VAlkoxycarbonyl oder Phenyl in Frage kommen. 

7. Fcsie Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB als organischer Verdik- 
ker der Komponente c) eine Verbindung eingesetzt wird, deren 4%ige wassrige Losung bei 20°C eine Viskositat von 
> 2 mPas aufweist. 

8. Fesic Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB als organischer Verdik- 
ker der Komponente c) Verbindungen, ausgewahlt aus der nachfolgenden Gruppen eingesetzt werden: 

- Dextrine oder Cyclodex trine, 

- Starke und Starkederivate, insbesondere abgebaute oder teilabgebaute Starke, 

- anionische Poly hydroxy verbindungen, insbesondere Xanthan sowie Carboxymethylcellulose, 

- CeUulosederivate, insbesondere Methylcellulose. Hydroxyethyl- oder Hydroxyethyl- oder Hydroxypropyl- 
cellulose, 

- partiell hydrolysierte Polymerisate von Vinylacetat, vorzugsweise Polyvinylalkohol, die zu mehr als 70% 
hydrolysiert sind und/oder Vinyl alkohol-Copolymerisate, vorzugsweise Copolymere aus Vinylacetat und Al- 
kylvinylester, die partiell oder vollstandig verseift sind, sowie Polyinylalkohol selbst. 

- Polymerisate von N- Vinylpyrrolidon, oder Copolymerisate mit Vmylestem. 

9. Feste Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dafi sie enthalten 

- 20-98 Gew.-%, vorzugsweise 30-95 Gew.-% der Komponente a) 

- 0,1-100 Gew.-%, vorzugsweise 0,5-60 Gew.-% der Komponente b), bl) und/oder b2), bezogen auf Pigment 
der Komponente a) 

- 0,1-4 mg/m 2 , vorzugsweise 0,1-2 mg/m 2 der Komponente c), bezogen auf die spezifische Oberflache des 
Pigments der Komponente a) 

sowie 

- 0-15 Gew.-%, vorzugsweise 0,2-5 Gew.-% Wasser, bezogen auf Figment der Komponente a). 

10. Feste Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 3, enthaltend als Komponente b2) wenigstens eine Verbindung 
der Formeln IE bis V. 
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o 

y@ O 0_p Q-R 4 

o 



(HI) 



oder 



O 



CP & 

wobei 

R 4 und R 5 unabhangig einen organischen Rest mil 1-20 C-Atomen bedeuten und 
X® fiir H. oder ein einwerliges Kauon steht, 

O 

R— O-P— R 7 



O 
I 

R 6 



(V) 



worin 

Ra fiir H, oder einen organischen Rest mit 1-20 C-Atomen steht, 

r 7 C u -C, r Alkyl- oder Cycloalkyl, CVC 18 -AralkyL oder einen Rest der allgemeinen Formel 
-Ro-O-CO-Rio oder 
-R9-COO-R10 bedeutet, wobei 

R 9 einen gegebenenfalls substituierten C 2 -C 4 -Alkylenrest, und 

R,o einen Ce-C^-Alkyl-, Cycloalkyl- oder Alky lenrest bedeuten, - 
insbesondere seTR, ein Rest der Q-C-Di- oder Tricarbonsaure oder deren Derivate (z. B. Ester), beispielswetse der 
Rest der Butan-l,2,4-Tricarbonsaure, Ethandicarbonsaure oder deren Denvate, 

H ^erfa^renSHeiteUung der Pigmentpraparationen nach Anspruch 1. 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet daB 
man das Pigment der Komponente a) in Form seines gefinischten oder ungefinischten Pulvers oder wasserfeuchten 
PreBkuchens in Wasser oder waBrig-organischen Medium einbringt und mittels kontinuierhchen oder diskonunmer- 
lichen NaBzerkleinerungsverfahren wie z. B. Ruhrer- oder Dissolverhomogenisierung, Hochdruckhomogemsierung 
oder Mahlung z. B. auf schnelllaufendem Ruhrwerksperlmiihlen in die gewiinschte Feinverteilung der Pigmente 
uberfuhrt. wobei die Komponenien b), bl) und/oder b2), c), d) und Vernussigungsmittel e) vor, wahrend oder nach 
dem FeinverteilungsprozeB zugegeben werden, und die erhaltene Pigmentsuspension, nacb gegebenenfalls Einstel- 
lung des gewunschten Pigmentgehaltes mittels Wasser und gegebenenfalls weiteren Zusatzen, trocknet. 
P Verfahren nach Anspmch 11, dadurch gekennzeichnet, daB als Trocknungsverfahren zur Emelung der fcsten 
pigmentpraparationen Spriihtrocknung. vorzugsweise Einstofltspruhtrocknung mittels Hochdruck- bzw. Drallkam- 
merdusen, WirbelschichtsprUhirocknung und/oder -granulation, Mischer-, Teller- oder Trommelgranulauon gege- 
benenfalls in Kombination mit FlieBbetttrocknung, oder Gefriertrocknung angewendet wird. 
13 Verwendung der festen Pigmentpraparationen gemaB Anspruch 1,2 oder 3 zum PjgmenUeren von naturhchen 
und synthetischen Maierialien, insbesondere waBrigen oder wasser-basierenden Beschichtungsmiueln wie z. B. 
waBrigen Dispersionsputzen, zementbasierenden Baustoffen, waBrigen Bautenschutzmitteln und Djchtungsmassen, 
Papierstreichfarben, Papier in der Masse sowie Non-woven und Folien. 
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